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Resumo 
Sob o ponto de vista termodinâmico, fondant é uma solução supersaturada 
de sacarose e a qualidade da textura (cristalização) é controlada pela adição de 
xarope de glicose e pelo ‘batimento’ da mistura. As formulações conhecidas de 
fondant usam xarope de milho e essa tese avaliou o uso de xarope de mandioca 
produzido com matéria-prima e tecnologia nacionais. Inicialmente realizou-se a 
determinação experimental de curvas de equilíbrio sólido-líquido para misturas de 
sacarose com os dois xaropes (milho e mandioca) em temperaturas de 25 e 30 oC. 
De acordo com os resultados encontrados no estudo de solubilidade dos sistemas 
a 30 oC, o xarope de milho normalmente utilizado na indústria de confeitos com o 
objetivo de retardar a cristalização da sacarose, pode ser substituído pelo xarope 
de mandioca no mesmo nível de adição, O estudo da cristalização foi feito em dois 
sistemas distintos. Inicialmente a produção de fondant foi em batelada, em escala 
de laboratório e serviu para estabelecer parâmetros de processo, formulações 
indicativas e condições prévias para a otimização do batimento em sistema 
contínuo. Um batedor contínuo em escala planta-piloto foi então projetado, 
construído em aço inoxidável e posto a funcionar. Para a otimização do batimento 
em sistema contínuo utilizou-se o delineamento experimental com um 
planejamento fatorial completo 23 com pontos axiais e centrais. As variáveis 
estudadas foram a porcentagem de xarope de mandioca na formulação, a 
velocidade de rotação da rosca e a temperatura de cristalização/batimento. Como 
resposta mediu-se a atividade de água e a textura (resistência da massa 
cristalizada à compressão) do fondant. A caracterização da microestrutura do 
fondant foi baseada na determinação da Distribuição do Tamanho de Cristais 
(DTC) pela análise de imagem gerada por microscopia ótica e por espalhamento 
de luz. O estudo indica que Fondant produzido com xarope de mandioca, com 
uma atividade de água apropriada (garantia de estabilidade microbiológica) e 
textura adequada pode ser obtido usando teores de xarope de glicose superiores 
a 20% (mínima atividade de água), temperatura inicial de batimento de 60 ºC e 
uma velocidade de rotação da rosca de 110 rpm. 
Palavras-chave: Cristalização, fondant, xarope de mandioca, solubilidade 
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Abstract  
From the thermodynamic point of view, fondant is a supersaturated solution 
of sucrose and the quality of the texture (crystallization) is controlled through  
addition of glucose syrup and by the `beating' intensity of the mixture. Fondant is 
usually manufactured with corn syrup. In this research its replacement by cassava 
syrup, recently introduced in the Brazilian market, and produced with national 
technology was evaluated. Initially the solid-liquid equilibrium condition for the 
mixtures of sucrose and both syrups (corn and cassava), at 25 and 30 oC was 
experimentally determined. The similar saturation conditions at 30 oC, indicated 
that corn syrup normally used in the candy industry with the objective to delay the 
crystallization of sucrose could be substituted by the cassava syrup at the same 
addition level. The investigation considered two systems for the production of 
fondant. Initially, using a lab-scale batch system for the beating, the process 
parameters, indicative formulations and previous conditions for the optimization of 
a continuous beating  conditions were established. A continuous pilot-plant scale 
beating system was then design, built in stainless steel and the limiting operating 
conditions established. For the optimization of the continuous system parameters 
an experimental design based on a 23  complete factorial design with axial and 
central points was setup. The percentage of cassava syrup in the formulation, the 
rotation of the screw (impeller) and the crystallization/beating temperature were the 
independent variables. The water activity and the texture (resistance of the 
crystalline mass to compression) of the fondant were used as responses variables. 
The microstructure of the crystalline system was characterized in terms of the 
Crystal Size Distribution (CSD) using optic microscopy analysis and light 
scattering. Fondant manufactured with cassava syrup showed appropriate water 
activity (microbiological stability) and adequate texture parameters when 
formulations with at least 20% of cassava syrup (for lower water activity) at an 
initial beating temperature of 60 ºC were submitted to screw rotation speed of 110 
rpm. 
Key-words: Crystallization, fondant, cassava syrup, solubility 
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CAPÍTULO 1 
 
INTRODUÇÃO  
 
O fondant é o mais simples dos confeitos cristalizados de açúcar, consistindo de 
uma fase líquida (solução saturada de sacarose e outros carboidratos) e uma fase 
sólida cristalina (dispersão de pequenos cristais de sacarose). Um fondant de boa 
qualidade deve possuir cristais de sacarose com um tamanho dentro de limites para 
que não sejam perceptíveis ao ser consumido e apresentar textura característica de 
acordo com a aplicação a que se destina. Por ser um produto concentrado até a 
saturação, possui forte tendência à cristalização, sendo que esta deve ser controlada 
quanto ao tamanho e número de cristais gerados. A formação dos microcristais é 
induzida por uma intensa agitação (batimento) de um xarope de açúcar supersaturado. 
O conhecimento dos mecanismos de cristalização e do equilíbrio de fases é 
fundamental para se conseguir boas características de textura e estabilidade ao produto 
final.  
Na indústria de confeitos, a cristalização da sacarose é controlada pela adição 
do xarope de glicose, o qual traz em sua composição mono, di, oligo e polissacarídeos 
em diferentes proporções definidas pelo processo de fabricação e pelo grau de hidrólise 
do xarope, representado comercialmente pelo seu DE (Dextrose Equivalente). Na 
maioria das vezes o xarope utilizado é obtido através da hidrólise parcial do amido de 
milho, mas atualmente existe a possibilidade de se trabalhar com xaropes obtidos de 
fontes alternativas como, por exemplo, a fécula da mandioca. O xarope de mandioca 
produzido comercialmente no Brasil, com tecnologia e matéria-prima nacionais, se 
assemelha química e fisicamente ao xarope de milho, mas ainda não foram 
encontrados registros na literatura científica sobre sua aplicação como alternativa ao 
xarope de milho, apesar de relatos indicando que na prática isso vem ocorrendo.  
A relação entre as propriedades físicas e/ou funcionais, como a solubilidade dos 
açúcares em soluções multicomponentes, com a formação de fases líquida e sólida e 
suas implicações sobre as características texturais dos produtos finais ainda não está 
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bem estabelecida, apesar da literatura apontar correlações entre elas, quando 
explicadas pelos fenômenos de equilíbrio sólido-líquido para o entendimento da 
cristalização de açúcares em produtos alimentícios. 
 O controle do processo de cristalização é crítico para o desenvolvimento das 
características ótimas de textura. Ele se baseia no conhecimento preciso e na aplicação 
dos princípios termodinâmicos do equilíbrio sólido-líquido, isto é, a solubilidade de 
misturas de açúcares com a formação das fases líquidas e sólidas no fondant 
associada aos princípios básicos da engenharia necessários para a determinação das 
taxas relativas de nucleação e crescimento do cristal. A otimização do processo de 
cristalização na fabricação do fondant, assim como em outros produtos de base 
açucarada (tipo confeitos), deverá ser atingida quando os conceitos de transferência de 
calor e massa forem associados cientificamente aos mecanismos deste processo que 
envolve também temperatura, agitação e concentração. 
O fondant é utilizado em segmentos alimentícios (chocolates e bombons, balas e 
caramelos, padarias e confeitarias principalmente), sendo consumido no Brasil, cerca 
de 6.000 ton/ano, e sua produção concentra-se em um pequeno grupo de produtores, 
que detém a tecnologia (GARCIA, 2002). Ele representa, na prática, um sistema 
modelo, tendo como componentes açúcares, polissacarídeos e água que pode ser 
utilizado para a compreensão do processo de cristalização em sistemas açucarados. 
  
1.1. Hipótese e Objetivos 
 
A proporção entre a quantidade de sacarose cristalizada e a de sacarose em 
solução do sistema é um fator determinante nas propriedades do produto. Esta 
proporção é dependente do teor de umidade, como também da presença e 
concentração de outros sacarídeos na formulação, como os açúcares do xarope de 
milho e de mandioca, açúcar invertido, entre outros, que afetarão diretamente a força 
motriz termodinâmica, as taxas de transferência de calor e massa e também os 
mecanismos específicos da cristalização, levando a uma modificação na microestrutura 
e na textura do produto final.  
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A utilização do xarope de glicose obtido da mandioca como alternativa ao xarope 
de milho comumente usado na indústria de confeitos, estudado aqui na formulação de 
fondant deve apresentar comportamento similar não ocasinando alterações no 
processo e no produto. 
 
Como objetivos desse trabalho propõe-se: 
 
• Avaliar a influência da adição de xarope de glicose obtido pela hidrólise da fécula de 
mandioca sobre a cristalização da sacarose, baseando-se nas teorias e mecanismos 
de nucleação e crescimento do cristal, tendo como modelo um sistema 
multicomponente de açúcares; 
 
• Estudar a relação entre as propriedades termodinâmicas da solução, a cinética de 
cristalização e a microestrutura obtida, utilizando um produto tipo fondant como 
objeto de estudo. 
 
1.2. Organização da apresentação 
 
O trabalho é apresentado em capítulos divididos de acordo com uma seqüência 
lógica de desenvolvimento e tem o intuito de facilitar a leitura e compreensão em todas 
as fases de sua execução. 
O Capítulo 2, Revisão Bibliográfica, apresenta seqüencialmente, a definição de 
fondant, sua utilização, princípios envolvidos em sua produção assim como alguns 
trabalhos publicados relacionados a este “sistema modelo sacarose/xarope de glicose”; 
os fundamentos da cristalização e sua interface com a produção do fondant; relações 
microestrutura e textura para sistemas cristalinos; assim como alguns dados sobre o 
xarope de mandioca. 
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 No Capítulo 3, Caracterização de matérias-primas e de amostras de fondant, são 
apresentados os resultados de alguns parâmetros físico-químicos para a sacarose e 
para os xaropes de glicose de milho e mandioca, assim como de atributos funcionais de 
fondants encontrados no mercado, de forma a se estabelecer relações entre as 
características desses materiais com a produção do fondant, assim como para fornecer 
subsídios para o entendimento do sistema em estudo. 
O Capítulo 4, Curvas de solubilidade para sistemas sacarose e xarope de glicose 
de milho e mandioca e predição da cristalização traz a determinação experimental de 
curvas de equilíbrio sólido-líquido para as misturas de sacarose com os dois xaropes 
em temperaturas de 25 e 30 oC, comumente encontradas em países de clima tropical. 
Ainda é apresentada a predição da massa cristalizada obtida a partir das curvas de 
equilíbrio. 
O Capítulo 5, Estudo prelimimar da cristalização em sistema por batelada reúne 
uma série de informações do produto e do processo de fabricação de fondant utilizando 
uma adaptação de batimento em bancada de laboratório, de forma a se estabelecer 
alguns parâmetros de processo, formulações indicativas e condições prévias para a 
otimização do batimento em sistema contínuo. 
No Capítulo 6, Projeto e construção do batedor contínuo e otimização da 
cristalização em condições dinâmicas, são apresentados em detalhes o 
dimensionamento e a construção de um batedor contínuo em escala piloto com o 
objetivo de se obter respostas para a cristalização da massa de fondant em condições 
dinâmicas, mais próximas ao processo utilizado industrialmente, assim como os 
resultados da otimização do processo utilizando esse batedor.  
A caracterização da microestrutura do sistema cristalino estudado foi baseada na 
determinação da Distribuição do Tamanho de Cristais (DTC) utilizando-se duas 
metodologias disponíveis, a primeira através de análise de imagem gerada por 
microscopia ótica e a segunda por espalhamento de luz (difração a laser). As 
informações obtidas estão apresentadas no Capítulo 7, Caracterização microestrutural 
da massa cristalina,. 
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Finalmente o Capítulo 8, Considerações finais e conclusões, compila os 
resultados obtidos em todas as fases de desenvolvimento deste trabalho 
correlacionando informações sobre o processo de cristalização em sistemas 
sacarose:xarope de glicose, os produtos obtidos desta cristalização tendo um fondant 
como sistema modelo. 
  
 
CAPÍTULO 2 
 
REVISÃO DE LITERATURA 
 
2.1 Fondant  
 
O fondant é um confeito cristalizado de açúcar, consistindo de uma fase líquida 
(solução saturada de sacarose e outros carboidratos) e uma fase sólida cristalina 
(pequenos cristais de sacarose dispersos nessa solução). Um fondant de boa qualidade 
deve possuir cristais de sacarose em tamanho inferior a 20 µm para que não sejam 
perceptíveis quando consumido, apresentar uma atividade de água, Aw, inferior ou igual 
a 0,78 para garantir a estabilidade microbiológica e apresentar textura característica de 
acordo com a aplicação a que se destina (HARTEL, 2001). 
É um produto altamente cristalino, com cerca de 50 a 60% de sua massa na 
forma de açúcar cristalizado envolvido por uma matriz de xarope de açúcar 
concentrado. O conteúdo de água compreende, em geral, de 8 a 12%, estando toda a 
água na fase líquida (HARTEL, 2001). 
Comercialmente, é utilizado nos segmentos de chocolates e bombons, balas e 
caramelos, padarias e confeitarias. Em geral, empresas de chocolates e balas 
produzem o seu próprio fondant e as padarias e confeitarias compram de grandes 
produtores. Atualmente o setor de panificação consome em média 800 t/ano de 
fondant, o qual é comprado de um pequeno grupo de produtores, que detém a 
tecnologia (GARCIA, 2002). Ele pode atuar como ingrediente de modificação de textura 
na fabricação de chocolates recheados e bombons, como agente de semeadura na 
fabricação de balas e caramelos, como agente de estrutura em barras de chocolates e 
também como agente de recobrimento em produtos de panificação. Sendo sobretudo 
um ingrediente ou coadjuvante de processo no setor de confectionery (balas, bombons, 
produtos drageados, confeitos em geral), sua utilização é derivada da demanda por 
esses produtos, os quais somam um faturamento anual de R$ 8,5 bilhões, divididos em 
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R$ 5,6 bilhões em chocolates e R$ 2,5 bilhões em balas, confeitos e gomas de mascar, 
com produção em 2007 de 453 mil toneladas neste último segmento (ABICAB, 2008). 
 Na produção do fondant destacam-se quatro principais ingredientes: sacarose, 
xarope de glicose, açúcar invertido e água. A proporção destes ingredientes pode 
variar, dependendo da utilização desejada para o fondant, proporcionando diferentes 
características de sabor e de textura ao produto. Pode-se ter uma composição com alto 
nível de sacarose (mais de 80%), assim como formulações com 30% de substituição da 
sacarose por xarope de milho e/ou açúcar invertido em diferentes proporções 
(JEFFERY, 1993).  
 Segundo Grosso (1972), o xarope de milho tem como uma de suas principais 
funções o controle da cristalização da sacarose, devido à elevada porcentagem de 
açúcares de alta massa molecular (polissacarídeos) presentes em sua composição. No 
caso do fondant, faz-se uso desta propriedade para se obter a formação de cristais de 
sacarose de tamanho pequeno, os quais não são perceptíveis ao serem consumidos e 
não causam sensação de aspereza na boca.  A proporção dos ingredientes utilizados 
na produção do fondant irá afetar principalmente a plasticidade da massa no 
processamento, a textura, a estabilidade física e microbiológica e o dulçor. 
           A produção de fondant está descrita no fluxograma da Figura 2.1 (JEFFERY, 
1993; LEES & JACKSON, 1999; DROUVEN & FABRY,1998), e segue 
esquematicamente o diagrama de estado apresentado na Figura 2.2. Os pontos A, B e 
C na Figura 2.2 correspondem às etapas de processo de fabricação conforme indicado 
no fluxograma. 
De acordo com as Figuras 2.1 e 2.2, no ponto inicial (A) a água do xarope de 
açúcares não saturado é evaporada para produzir um xarope concentrado com baixo 
conteúdo de umidade (10-20%). Este xarope quente é resfriado rapidamente até a 
temperatura ótima para o batimento (B), tornando-se supersaturado. Nesse ponto (C) o 
batimento induz a formação de cristais e a supersaturação é diminuída em poucos 
minutos até que a massa atinge um equilíbrio termodinâmico sendo composta por uma 
mistura de cristais dispersos em uma solução saturada de açúcares. Esta estrutura 
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semi-sólida resfriada e estocada a temperatura ambiente mantém-se em equilíbrio na 
curva de solubilidade (HARTEL, 2001). 
 
Figura 2.1. Fluxograma geral de processamento de Fondant, destacando os pontos A-
Concentração da solução de açúcares, B-Solução supersaturada e C- Massa cristalina 
(Fondant) 
0 20 40 60 80 100
0
50
100
150
Depressão do ponto de congelamento
T
ra
n
si
çã
o 
ví
tr
ea
So
lu
bi
lid
ad
e 
Sa
ca
ro
se
Eleva
ção d
o pon
to de
 ebul
ição
VIDRO
SOLUÇÃO
AÇÚCAR
 +
CRISTAL
GELO+SOLUÇÃO
SOLUÇÃO DILUÍDA
C
B
A
T
e
m
p
e
ra
tu
ra
 (
ºC
)
Composição (% de sólidos, (m/m))
 
Figura 2.2. Caminho do processo de fabricação do fondant no diagrama de estado 
(HARTEL, 2001) 
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 A agitação pode ser feita através de um misturador do tipo pino ou de uma rosca-
extrusora, que agita e bombeia a massa cristalina através do sistema. O tempo de 
residência neste misturador ou batedor é da ordem de minutos. Com isso, a alta 
supersaturação é diminuída em um intervalo de tempo muito curto através de uma 
intensa (massiva) nucleação e como conseqüência muito pouca supersaturação está 
disponível para promover o crescimento dos cristais. Desta maneira, obtém-se um 
grande número de cristais (estimado em 360 x 109 cristais/mL) com uma faixa de 
distribuição de tamanho estreita, e pequeno tamanho médio dos cristais (5 a 10 µm) 
(HARTEL, 2001). Pode ocorrer um leve aumento de temperatura no batedor devido à 
liberação de calor latente de cristalização, o que torna necessário dotar os sistemas de 
batimentos com camisas de resfriamento. 
 Muitos fatores influenciam a cristalização em um fondant, os quais podem ser 
divididos em fatores de formulação e fatores de processo. A escolha da formulação, 
incluindo a quantidade de água no xarope e a relação sacarose:xarope de glicose afeta 
tanto as curvas no diagrama de estado como a cinética de nucleação/cristalização a 
uma dada condição de processo. Os sólidos totais do xarope antes da cristalização 
impactam a supersaturação. A relação sacarose:xarope de glicose também afeta a 
supersaturação uma vez que a adição do xarope diminui a solubilidade da sacarose. O 
xarope é adicionado ao fondant, entre outras funções, para controlar a textura. Esse 
efeito é devido à diminuição no volume da fase cristalina e ao aumento da concentração 
de sólidos em solução com o aumento do conteúdo relativo do xarope de glicose na 
formulação (Hartel, 2001). 
 As taxas de evaporação e de resfriamento, a temperatura de batimento e a 
intensidade e a extensão da agitação mecânica durante a cristalização são fatores de 
processo que podem ser ajustados para obter os atributos desejáveis de um fondant. 
     Cakebread em uma série de artigos relatados por Hartel & Shastry (1991) 
destaca que quanto maior a relação sacarose:sólidos de xarope, menor será o efeito 
inibidor desses solutos, resultando em maior cristalização. Segundo o autor, o grau de 
supersaturação sozinho não determina a cinética de cristalização, uma vez que 
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diversos outros fatores podem influenciar sua dinâmica. Estes fatores incluem a 
viscosidade da fase líquida (a qual é função da concentração, temperatura e conteúdo 
de aditivos ou sólidos do xarope), a agitação ou velocidade de batimento, a temperatura 
na qual a cristalização é iniciada e a composição em açúcares do xarope, uma vez que 
a maioria dos aditivos funcionam como inibidores da cristalização. Resultados de 
pesquisas desse autor mostram que quando a temperatura de batimento aumenta, a 
porcentagem de cristais maiores (>20 µm) tende a aumentar. Isto pode ser atribuído, a 
uma menor viscosidade quando a temperatura é maior, permitindo um crescimento dos 
núcleos já formados ou, então, devido à ocorrência da nucleação ser inibida por 
viscosidades maiores. Quanto à influência do batimento, observa-se que quanto maior 
a sua intensidade menor o tamanho dos cristais formados. Outro fator observado que 
afeta a distribuição de tamanho dos cristais no fondant é a formulação do xarope, 
mostrando que quanto maior o nível de xarope de milho na formulação, menores os 
cristais do produto, já que o xarope, assim como outros aditivos, tendem a reduzir tanto 
a taxa de nucleação quanto o subseqüente crescimento dos núcleos em condições de 
idêntica supersaturação.  
 Essas tendências foram confirmadas mais recentemente por Jeffery (2001). 
Segundo o autor, fondants disponíveis comercialmente são geralmente feitos usando 
uma formulação simples de açúcar, água e xarope de glicose de conversão ácida de 42 
DE. O autor destaca que uma relação de 3:2 (3 partes de sacarose para 2 partes de 
xarope) é necessária para diminuir a atividade de água da fase líquida e manter o 
fondant estável do ponto de vista microbiológico. No processo, relata que a temperatura 
de cristalização e a taxa de agitação controlam a distribuição de tamanho dos cristais 
de açúcar, sendo que, em geral, quanto mais alta a temperatura na qual se inicia o 
batimento maior o tamanho dos cristais produzidos, ao passo que com uma maior 
velocidade de batimento, menores eles serão. 
Segundo Bamberger et al. (1980) os polímeros de cadeia longa aumentam de 
forma mais eficiente a viscosidade do sistema, reduzindo a taxa de transferência de 
massa. Os autores sugerem que xaropes de milho de menor DE (37 ou 42) são mais 
efetivos na redução do crescimento do cristal do que xaropes de maior DE (62) e isto foi 
Capítulo 2 – Revisão de literatura  
 
28 
 
atribuído a diferenças no conteúdo de oligossacarídeos de cadeia mais longa. Por outro 
lado, Bamberger et al. (1980) também explicam a diminuição da taxa de crescimento 
dos cristais pela adsorção das unidades de glicose na superfície do cristal latente de 
sacarose. 
O efeito dos oligossacarídeos do xarope de milho na cristalização da sacarose foi 
avaliado por Tjuradi & Hartel (1995). Eles sugerem que um importante parâmetro que 
afeta o crescimento do cristal de sacarose é o número de mols adicionado e não o grau 
de polimerização médio de cada fração. Baseado nesse resultado, esperar-se-ia que a 
adição de xaropes de milho de mais alto DE com um maior número de moléculas 
menores deveria ser mais efetiva na inibição da cristalização da sacarose do que uma 
quantidade correspondente (por massa) de um xarope de milho de menor DE, o que 
contradiz os resultados de Bamberger. Esses autores refinaram a concepção de 
Bramberger quanto à inibição do crescimento do cristal pelo xarope de milho devido a 
adsorção da glicose ativa do final de cada molécula de oligossacarídeo na superfície do 
cristal, limitando a incorporação das moléculas de sacarose no cristal latente. 
Aparentemente, os oligossacarídeos de cadeias mais longas não apresentaram maior 
dificuldade para o crescimento comparado às moléculas de glicose. 
 Queiroz & Braúna (2005) destacam que para a produção de um fondant com 
característica similar a de um produto de marca comercial, utilizando um sistema de 
batimento por bateladas em escala laboratorial, deve-se trabalhar com uma 
concentração mínima de 86 ºBrix para o cozimento da calda base, 20 % de xarope de 
glicose de milho na formulação (sacarose para sólidos do xarope de milho na proporção 
4:1) e 750 rpm de velocidade de batimento, obtendo-se assim uma massa cristalina 
característica do produto, com boa estabilidade microbiológica em função da menor 
atividade de água, textura e aspecto sensorial adequados devido à consistência da 
massa e ao pequeno tamanho dos cristais. 
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2.2 Fundamentos da cristalização  
 
 Em muitos alimentos o cristal ou a fase cristalina é um dos mais importantes 
elementos estruturais. Muitos produtos contêm fases cristalinas que impactam 
significativamente na sua qualidade, textura e vida-de-prateleira. Os principais 
componentes que formam cristais nos sistemas são  água,  açúcares e polióis, lipídeos 
e amidos, assim como alguns sais, ácidos orgânicos, proteínas e emulsificantes. 
 Para muitos produtos alimentícios, o controle da cristalização levando à 
formação de um grande número de pequenos cristais é necessário de forma a não se 
ter percepção ao palato. A textura do sorvete, por exemplo, é conseqüência em parte, 
do grande número de pequenos cristais de gelo formados no congelamento, cerca de 
109 cristais/L com tamanho médio de 35 a 45µm. Estes pequenos cristais dão uma 
textura agradável (aveludada) com excelentes propriedades de fusão e refrescância. 
Quando esses cristais crescem desordenadamente durante a estocagem, em um 
processo de recristalização, o produto torna-se arenoso e inaceitável. Similarmente, 
esse conceito pode ser extendido para o fondant e para os cristais de gordura em 
chocolate, manteiga e margarina (HARTEL, 2001). 
A cristalização de açúcares em alimentos tem um papel importante na 
determinação da qualidade do produto final. A presença ou ausência de cristais, assim 
como o número, o tamanho médio e a distribuição de tamanho são parâmetros críticos 
para o desenvolvimento de atributos de textura desejáveis (HARTEL & 
SHASTRY,1991). 
A cristalização a partir de soluções pode ser dividida em 3 etapas. A primeira é a 
geração de uma força motriz suficiente para que ela possa ocorrer. Isto está 
relacionado com a estrutura da solução e o desenvolvimento da supersaturação. Uma 
vez que suficiente força motriz é atingida, a nucleação (2ª etapa) ocorre, e os cristais 
são gerados pela aproximação das moléculas de tal forma que um cristal latente é 
formado. Uma vez formado o cristal, ocorre posterior crescimento (3ª etapa) através da 
adição ou agregação molecular com outros núcleos (ROOS, 1995; HARTEL, 1992). A 
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cristalização da sacarose envolve tanto a nucleação quanto o crescimento do cristal 
(SHASTRY & HARTEL, 1996). 
Diversos fatores influem no controle da cristalização durante o processamento de 
alimentos. Esses fatores são governados pelos princípios termodinâmicos que definem 
potenciais e condições de equilíbrio para o processo de cristalização, pela interação 
dos fundamentos de engenharia relacionados à transferência de calor e massa durante 
o processamento, por fatores da formulação, além de parâmetros pós-processamento e 
condições de estocagem (HARTEL, 1992). 
 
2.2.1 Solubilidade e saturação de açúcares 
 
A diferença de potencial químico entre a sacarose em uma solução (fase líquida) 
e o cristal de sacarose (fase sólida) é zero quando as duas fases estão em equilíbrio. 
Este ponto é definido como o ponto de solubilidade, sendo que a concentração de 
sacarose da solução neste ponto é denominada de concentração da solubilidade e diz-
se que a solução está “saturada”. Essa concentração indica a máxima quantidade de 
soluto que pode permanecer em solução a uma determinada temperatura (HARTEL, 
1991). 
A solubilidade das soluções de sacarose varia com a temperatura. Normalmente, 
um aumento de temperatura provoca um aumento da solubilidade (HARTEL & 
SHASTRY, 1991). A Figura 2.3 mostra as solubilidades da sacarose em água em 
função da temperatura obtidas por Charles (1960) e Bubnik et al. (1995). As equações 
2.1 e 2.2 representam a correlação empírica ajustada para os dados de solubilidade 
dos dois autores. 
 
Charles: C´= 180,93 + 0,55T + 0,02T2 – 3,85.10-5T3 + 1,08.10-6T4                         [2.1] 
Bubnik et al.: C´= 181,42 + 0,67T + 0,01T2 + 1,33.10-4T3 – 1,45.10-7T4                 [2.2] 
onde C´ é g sacarose/100 g água  e T é a temperatura em ºC 
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Figura 2.3. Solubilidade da sacarose em água em função da temperatura determinada 
por Charles (1960) e por Bubnik et al. (1995) 
 
 
A Tabela 2.1 apresenta valores de solubilidade da sacarose em água a 30 ºC  
determinada por diversos autores e relatada por Norrish (1967).  
 
Tabela 2.1. Solubilidade da sacarose em água à 30 ºC (g/100 g H2O) 
Temp.(ºC) Herzfeld 
 (1892) 
Grut 
(1937) 
Vernon 
(1939) 
Wise & 
Nicholson 
(1956) 
Pidoux  
(1962) 
Varvrineez 
 (1962) 
30 220,51 217,97 216,16 214,47 221,75 215,36 
      Fonte: Norrish (1967) 
 
As condições de equilíbrio de uma solução açucarada são alteradas 
significativamente pela presença de outros componentes e aditivos, podendo com isso, 
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portanto, alterar drasticamente a concentração da solubilidade. Esse é o caso da 
maioria dos componentes dos alimentos que mostram ter um efeito negativo na 
concentração da solubilidade de equilíbrio da sacarose, uma vez que eles competem 
pela água disponível, diminuindo assim a quantidade de sacarose solubilizável pela 
água. Por exemplo, a presença de materiais como o xarope de milho, açúcar invertido, 
gelatina, proteínas, amidos, entre outros, geralmente causam uma diminuição na 
concentração de saturação da sacarose (BHANDARI & HARTEL, 2002). Essas 
mudanças na solubilidade estão relacionadas às interações moleculares entre os 
solutos e a água, pois em geral, os solutos que formam hidratos na solução tendem a 
reduzir a solubilidade da sacarose, enquanto solutos que não formam hidratos podem 
elevar a solubilidade (HARTEL & SHASTRY, 1991).  
Tjuradi & Hartel (1995) destacam a importância de se determinar 
experimentalmente a solubilidade da sacarose na presença de frações de xarope de 
milho a fim de manter a supersaturação constante no estudo do efeito dos 
oligossacarídeos do xarope de milho na cristalização da sacarose. Para essa 
determinação os autores descrevem a utilização de sistemas em equilíbrio com a 
medida do índice de refração (IR) da solução até não haver mais variação detectável na 
medida. Mais recentemente Gharsallaoui et al. (2008) também relatam a determinação 
da solubilidade da sacarose pela medida de teor de sólidos no equilíbrio medido a 
diversas temperaturas. 
À temperatura ambiente (25 ºC), 206,28 g de sacarose são dissolvíveis em 100 g 
de água, ou seja, a concentração de solubilidade é 67,35%,  conforme relatado por 
diversos autores (HARTEL & SHASTRY, 1991; TJURADI & HARTEL, 1995; LENZ & 
HARTEL, 2005). A adição de xarope de glicose de milho a soluções de sacarose leva a 
uma diminuição da solubilidade da sacarose. Esse efeito pode ser observado nas 
curvas de solubilidade da sacarose na presença de xarope de milho a diversas 
temperaturas mostradas na Figura 2.4.  
Pode-se observar portanto, que 100 g de água, contendo 100 g de xarope só 
poderão dissolver 176 g de sacarose, ao invés de 206 g, caso fosse água pura. 
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Figura 2.4. Solubilidade da sacarose (C’) na presença de xarope de glicose em várias 
temperaturas (Adaptado de Lenz & Hartel, 2005) 
 
À 25 ºC a reta de ajuste tem a seguinte expressão: 
C’= 210,4 – 0,3424 XG’                                                                                [2.3] 
onde C’ é a solubilidade da sacarose em g/100g de água e XG’ é a concentração 
de xarope de glicose g/100g de água 
 
A textura dos produtos açucarados depende do conhecimento desse complexo 
sistema de cristalização formado pela coexistência entre fase líquida (solução de 
açúcar) e a fase sólida (cristal). Estas duas fases encontram-se em equilíbrio quando o 
limite de solubilidade da mistura é atingido (HARTEL & SHASTRY, 1991). 
 
2.2.2. Supersaturação 
 
Uma solução que contém mais moléculas de sacarose do que é 
termodinamicamente permitido está em um estado meta-estável e é dita supersaturada. 
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A supersaturação da solução, relacionada a um de seus componentes, pode ser 
definida como a diferença entre a concentração real do soluto considerado e a 
concentração de equilíbrio em condições idênticas, isto é, sua solubilidade na solução 
dada à mesma temperatura (NÝVLT et al., 2001). 
A supersaturação pode ser criada pelo resfriamento de uma solução não 
saturada, pela evaporação de parte do solvente ou pela adição de um segundo 
solvente, no qual o soluto é insolúvel. 
 O grau ou o coeficiente de supersaturação, S, é dado pela Equação 2.4, onde C´ 
e C´* são, respectivamente a concentração do soluto no sistema e a concentração de 
saturação na mesma temperatura, em g/100g de água. Os termos C e C*, têm, 
respectivamente o mesmo significado, porém em g/100g de solução (ASTOLFI FILHO, 
2003). 
 
S = C´/C´* = C(100 – C*) / C*(100-C)                                                                      [2.4] 
 
 
2.3 Nucleação e crescimento 
 
A taxa de nucleação em xaropes de açúcares é influenciada pela 
supersaturação, temperatura, taxa de resfriamento, viscosidade, taxa de agitação, pH e 
pela presença de aditivos e impurezas. O controle desses fatores determina se dada 
formulação nucleará ou não, assim como a distribuição de tamanho dos cristais que se 
formarão após a nucleação. 
A nucleação é um processo que decide o tamanho dos cristais do produto e, 
portanto, tem importante influência nas suas propriedades físicas. Quanto maior o grau 
de supersaturação, menor será o tamanho médio dos cristais (ASTOLFI FILHO, 2003). 
Na fabricação de produtos nos quais a nucleação do açúcar por mecanismos 
primários é altamente desejada para a obtenção de pequenos cristais, como é o caso 
do fondant, a temperatura na qual a nucleação ocorre tem um grande impacto nas 
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taxas relativas de nucleação e crescimento devido aos efeitos competitivos do aumento 
da supersaturação e da diminuição da mobilidade molecular quando a temperatura 
diminui.  
Em geral, existe uma temperatura ótima para a cristalização, na qual a taxa de 
nucleação é máxima e muitos cristais pequenos podem ser formados. Esta temperatura 
ótima depende de muitos fatores, mas sobretudo da formulação do produto, da taxa de 
resfriamento e do nível de agitação durante o processamento (HARTEL, 1991). 
A taxa de nucleação, tanto por mecanismos de nucleação primária quanto 
secundária, geralmente aumenta com o aumento do nível de agitação. O início da 
nucleação também é antecipado com a agitação (ROOS, 1995). A transferência de 
massa causada pela agitação ou batimento pode influenciar diretamente a taxa relativa 
entre nucleação e crescimento do cristal. Isto é bem conhecido durante a fabricação do 
fondant, onde o tamanho médio dos cristais pode ser influenciado pelo grau de 
batimento, mostrando que cristais menores são produzidos com maiores taxas de 
agitação (HARTEL & SHASTRY, 1991). 
 
2.4 Microestrutura e textura 
 
O conhecimento da relação entre a percepção sensorial da textura do alimento 
com a sua estrutura está se tornando cada vez mais importante para as indústrias que 
desejam produzir alimentos atrativos do ponto de vista textural (WILKINSON et al, 
2000). 
A análise da microestrutura pode ser usada para melhorar a compreensão das 
alterações microestruturais que ocorrem durante o desenvolvimento do alimento e o 
papel de diferentes ingredientes sobre estas mudanças, permitindo assim um melhor 
controle da formação da estrutura e, por conseqüência, a manipulação e a formatação 
da textura (WILKINSON et al., 2000).  
A microestruturação é um campo da ciência dos materiais que tem recebido 
pouca atenção dos engenheiros de alimentos (AGUILERA, 2000). Para maiores 
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avanços no entendimento das propriedades dos produtos e processos, é preciso reduzir 
a escala de análise e chegar à nanotecnologia. O grande avanço da microscopia, das 
técnicas disponíveis de análise e processamento da imagem, incluindo métodos não 
invasivos e em tempo real deverão contribuir de maneira significativa para este 
entendimento. 
Há muitas técnicas que podem ser utilizadas para caracterizar a microestrutura 
cristalina e seu desenvolvimento em alimentos. Importantes medidas no conteúdo 
cristalino, incluem: a verificação da presença e quantidade de cristais; a quantificação 
do número e tamanho dos cristais presentes; suas características morfológicas; o tipo 
de cristal presente no sistema e ainda a taxa de cristalização. Técnicas comuns para a 
medida das características dos cristais em alimentos incluem microscopia, análises 
térmicas, técnicas de espectroscopia e espalhamento de luz. A escolha da melhor 
técnica depende de fatores que abrangem o tipo do produto e a natureza da 
microestrutura cristalina a ser medida, das condições de processamento e de outros 
fatores ambientais (HARTEL, 2001)  
Com o avanço das técnicas de microscopia, hoje é possível para o pesquisador 
“ver” a estrutura dos alimentos, levando a um melhor entendimento da textura 
(WILKINSON et al, 2000). A conversão da imagem em dados numéricos possibilita uma 
quantificação da qualidade do produto obtido, possibilitando correlacionar vetores de 
causa e efeito (KALAB et al, 1995). 
O número de cristais presentes e a distribuição do tamanho dos cristais (DTC) 
são parâmetros importantes que levam tanto à textura desejada ao produto quanto à 
eficiência de separação em alguns processos. A distribuição de tamanho de cristais de 
um produto é extremamente importante para os estudos de cristalização, pois é um 
critério decisivo para os tratamentos subseqüentes do produto, como a separação do 
licor-mãe, a secagem e mesmo para a utilização e o destino finais (NÝVLT et al., 2001). 
É praticamente impossível assegurar idênticas condições de crescimento para os 
cristais no volume inteiro de um cristalizador. Além disso há novos cristais nascendo 
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durante o processo de cristalização, e portanto, no global o produto possuirá tamanhos 
diferentes de cristais (NÝVLT et al., 2001). 
No caso do fondant, a DTC tem um papel crucial na característica de textura do 
produto final, sendo importante o desenvolvimento de produtos que contenham um 
grande número de cristais pequenos (HARTEL, 2001). A textura do fondant é 
fortemente dependente da DTC. Se o cristal de açúcar for muito grande, o fondant 
apresenta uma textura grosseira e inaceitável para seu uso em outros produtos.  
O limite de tamanho para a percepção dos cristais de açúcar em um fondant está 
entre 10 a 20 µm. Um produto de alta qualidade tem a grande maioria de seus cristais 
menores que 10 µm (HARTEL, 2001). 
 
2.5 Tamanho e forma do cristal 
 
 A literatura indica um grande número de maneiras de definir o tamanho 
característico de um cristal, os correspondentes fatores de forma e, para materiais 
polidispersos, a distribuição de tamanhos. Essas diferentes possibilidades resultam de 
métodos individuais de medida do tamanho das partículas ou da sua distribuição, bem 
como de requisitos específicos, conforme a utilização final do produto (NÝVLT et al, 
2001). 
Para algumas formas primárias (partículas esféricas ou cúbicas), a definição do 
tamanho do cristal é simples, uma vez que o diâmetro ou o comprimento do lado é a 
medida da única dimensão.  
É necessário escolher a posição básica da partícula, ou do cristal, para as 
definições de tamanho e forma. Segundo Nývlt et al. (2001), por razões de ordem 
prática, essa posição corresponde à máxima estabilidade mecânica. O comprimento a 
do cristal, é então, definido como a distância entre dois planos paralelos, 
perpendiculares à base, tangentes ao cristal na face, no vétice ou na aresta mais 
distante. A largura b do cristal é definida como sendo a distância entre dois planos 
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paralelos, perpendiculares à base e também aos planos que definem o comprimento do 
cristal, em contato com o cristal em vértices, arestas ou planos opostos. 
O tamanho do cristal pode ser definido, considerando-se, então,  a=comprimento 
do cristal e b= largura do cristal como: 
LA – diâmetro equivalente relativo à área superficial do cristal (A), isto é, o 
diâmetro do círculo que possui a mesma área superficial do cristal, dado pela equação 
LA= (A/π)
1/2; 
LV – diâmetro equivalente relativo ao volume (massa) do cristal (V), isto é, o 
diâmetro da esfera que possui o mesmo volume do cristal, dado pela equação LV= 
(6V/π)1/3; 
La – diâmetro equivalente à projeção do cristal, isto é, o diâmetro do círculo que 
possui a mesma área da projeção do cristal em sua posição de máxima estabilidade, 
dado pela equação La≈ (4ab/π)
1/2. 
Jeffery (1987) destaca alguns métodos para medir o tamanho do cristal de 
açúcar em um fondant, dentre eles a microscopia ótica, a microscopia eletrônica e o 
método de difração a laser (espalhamento de luz). Para realizar uma microscopia ótica 
o fondant é disperso em um meio inerte e observado através do microscópio. Técnicas 
mais recentes envolvem o uso de análise de imagem computadorizada. Para essa 
metodologia a imagem gerada pelo microscópio alimenta o computador que pode medir 
automaticamente a distribuição dos cristais de açúcar na amostra através do uso de 
programas computacionais específicos. 
A análise de imagem por microscopia usualmente utiliza a definição de tamanho 
da partícula como o diâmetro do círculo que possui a mesma área que a projetada pela 
partícula medida  (La) (NÝVLT et al., 2001). 
 Existem diversas técnicas para aprimorar a sensibilidade da microscopia ótica. 
Dentre elas, o uso da luz polarizada ajuda a melhor distinguir as estruturas cristalinas. 
Duas lentes de polarização cruzada, que controlam a orientação vibracional de um feixe 
de luz, são usadas para melhorar a imagem do material cristalino pelo bloqueio de toda 
a luz exceto para luz que está rodeando o cristal. A estrutura cristalina direciona a luz 
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polarizada de maneira específica e desse forma o cristal aparece como uma região 
brilhante rodeado por um fundo escuro (HARTEL, 2001).  
A microscopia eletrônica pode ser usada para gerar uma imagem dos cristais de 
açúcar em um fondant sem que sua estrutura tenha de ser modificada. Isso pode ser 
útil no desenvolvimento de trabalhos em novos processos, particularmente porque 
mostra o produto sem rompê-lo ou alterar sua estrutura cristalina. 
No método de espalhamento de luz, um laser de baixa potência ilumina a célula 
contendo os cristais de fondant suspensos e dispersos em um meio de isopropanol. A 
luz difundida pelos cristais é focada no detector o qual classifica as partículas por 
tamanho. A saída do detector é amplificada, digitalizada e analisada por um 
microprocessador que fornece a distribuição de freqüência de tamanho dos cristais. O 
princípio de funcionamento do equipamento é mostrado na Figura 2.5 (JEFFERY, 
1987). 
 
Figura 2.5. Princípio de funcionamento do método de espalhamento de luz (adaptado 
de Jeffery, 1987) 
 
O sucesso do método depende da boa dispersão do fondant em etileno glicol 
saturado com sacarose, a qual deve ser, então, diluída em isopropanol também 
saturado com sacarose (JEFFERY, 1987).  
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 Na determinação por espalhamento de luz laser a distribuição de tamanho é 
calculada baseando-se no volume circunscrito à partícula e designada como volume 
cumulativo D[4,3], ou diâmetro médio De Brouckere (RAWLE, 1994). 
 
 
2.5 Predição da cristalização 
 
Controlar a quantidade de cristais que serão formados em um confeito 
cristalizado requer um entendimento da natureza do açúcar nesse confeito. Sob o ponto 
de vista da engenharia do processo, é fundamental o conhecimento do diagrama de 
equilíbrio de fases do açúcar em água e em presença de outros ingredientes, como o 
xarope de glicose. Nesse caso, é possível saber quanto açúcar pode ser dissolvido na 
água remanescente do produto. Conforme já mencionado, quanto maior a quantidade 
de xarope de glicose na formulação, menor quantidade de açúcar (sacarose) poderá 
ser dissolvido na água restante do produto (HARTEL, 2001). 
Para predizer a quantidade de açúcar cristalizado no fondant, duas relações são 
importantes: a relação sacarose/água (S/A) e a relação sacarose/xarope de glicose 
(S/XG). A relação S/A quantifica quanta sacarose pode ser dissolvida na água 
disponível no produto e a relação S/XG o efeito do xarope de glicose sobre a 
quantidade de açúcar que pode ser dissolvido (LENZ & HARTEL, 2005). 
Para calcular a quantidade de sacarose cristalizada em uma mistura de 
sacarose, xarope de glicose e água, tal qual encontrado em um fondant, é preciso fazer 
um levantamento experimental das curvas de solubilidade dessas misturas. Um balanço 
de massa é então aplicado para cada situação e a partir da quantidade de açúcar 
presente inicialmente pode-se estimar a quantidade de açúcar que permanece 
dissolvida na fase líquida.  
Ser capaz de quantificar a cristalização de açúcar em confeitos, por meio do 
conhecimento de princípios fundamentais ou de modelos empíricos, permite maior 
controle no desenvolvimento de produtos e em novas formulações. 
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2.7 Xarope de glicose  
 
 No mundo, o milho constitui a principal matéria-prima para a produção de xarope 
de glicose. Sob o ponto de vista econômico a fécula de  mandioca também poderia ser 
usada em alguns países (PONTOH & LOW, 1995). 
 Segundo o Codex Alimentarius, o xarope de glicose é definido como uma 
solução aquosa purificada e concentrada de sacarídeos nutritivos provenientes de 
amido (HOWLING & JACKSON, 1993). 
 Um xarope de glicose pode conter um alto ou baixo valor de Dextrose 
Equivalente (DE). Quanto maior o DE do xarope, menor é a concentração de 
polissacarídeos, ou seja, menor é a concentração de açúcares de cadeia longa e maior 
será a presença de açúcares de baixo peso molecular, os quais ajudam a diminuir a 
atividade de água do fondant, já que estes compostos possuem maior facilidade de se 
ligar com a água, deixando-a indisponível para reações microbiológicas. 
A vida-de-prateleira e a estabilidade microbiológica do fondant dependem da 
concentração da sua fase líquida. A sacarose presente na fase líquida do fondant, com 
o passar do tempo pode deixar a solução. Isso reduz a concentração da fase líquida e 
deixa o fondant mais susceptível ao crescimento microbiológico. Desta maneira a 
atividade de água pode mudar com o tempo, principalmente se o fondant estiver 
exposto à ambientes quentes, pois o calor reduz a viscosidade da fase líquida e pode 
levar à cristalização (WILLS, 1998). Por isso o acréscimo do xarope de glicose na 
composição do xarope base do fondant, aumenta a concentração de sólidos na sua 
fase líquida deixando o produto mais estável em relação ao crescimento microbiológico 
(HOWLING & JACKSON, 1993). 
Fondants feitos com diferentes concentrações de xarope de glicose apresentarão 
diferentes valores de atividades de água. Por isso com auxílio de um medidor de 
atividade de água, pode-se desenvolver uma formulação de acordo com a atividade de 
água necessária (WILLS, 1998). 
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Na produção de fondant, normalmente utiliza-se o xarope 38-40DE. O fondant 
preparado com este xarope apresenta uma textura macia e uma estrutura muito fina. No 
entanto, essa adição deve ser controlada para evitar a pegajosidade da massa e a 
sobrecarga do batedor (JEFFERY, 1993). 
 
2.8 Hidrolisado de mandioca 
 
O cultivo da mandioca é feito principalmente em países tropicais sendo o Brasil o 
segundo maior produtor mundial. Parte desta produção é transformada em farinha ou 
usada diretamente na alimentação e outra parte é processada para a obtenção de 
fécula (SAITO, 2005). 
A mandioca comporta cultivo consorciado com o milho, o amendoim ou o feijão e 
de cada maniva (segmento caulinar com um ou mais nós) fincado no solo surge uma 
nova planta. A raiz tuberosa, normalmente branca resplandecente quando decorticada, 
tem cerca de 40% de matéria seca e uma grande concentração de amido (85% do peso 
seco). É, entretanto, relativamente pobre em conteúdo protéico (2,5%) e fibra (2,5%) e 
quase isenta de gordura (0,3%). No segmento  industrial, a Tailândia tornou-se a 
campeã mundial absoluta, em produtos como: farinha, fécula (concentrado amiláceo), 
polvilhos doce e azedo, amidos modificados (iônicos, alquilados, gelatinizados, ácido-
tratados, oxidados, fosforilados, entre-cruzados), xaropes de maltose e de glicose 
atendendo os setores alimentício, farmacêutico, químico, papeleiro e têxtil através de 
mais de uma centena de produtos e derivados (PARANÁ, 2010).  
No Brasil, no comércio derivado da mandioca, a ordem crescente de valor 
agregado corresponde, obviamente a, farinha, fécula, xarope de glicose e maltose, 
amidos modificados e ciclodextrinas (estas, ainda apenas no Exterior) (PARANÁ, 2010). 
A fécula de mandioca e seus amidos modificados estão competindo com o amido 
de milho, principalmente em relação ao preço. No mercado dos derivados de amido 
destaca-se o crescimento da parcela ocupada pelo xarope de glicose produzido a partir 
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da fécula. Esse produto é um insumo utilizado na indústria alimentícia, notadamente 
nas indústrias de doces e bebidas (SILVA et al., 2000). 
Em mercados onde há restrição ao consumo de produtos oriundos de 
organismos geneticamente modificados, a fécula da mandioca pode se tornar uma 
alternativa viável na substituição do milho, podendo ser utilizada na produção do xarope 
de glicose. Outra vantagem da fécula em relação aos outros amidos resulta da 
presença de menor teor de substâncias acompanhantes, tais como proteína e matéria 
graxa, que a torna tecnicamente mais adequada para ser utilizada como matéria-prima 
na fabricação de glicose (SAITO, 2005). 
 No Brasil, o xarope de glicose obtido a partir da hidrólise do amido de milho 
ainda é usado em grande parte pela indústria. porém com o desenvolvimento de 
tecnologia nacional, a substituição pela fécula de mandioca está se tornando mais 
importante.  
Pesquisadores da Universidade Estadual Paulista (UNESP) desenvolveram um 
método totalmente nacional para a produção do xarope de glicose a partir da fécula de 
mandioca, o qual além de substituir o amido de milho, pode ser um método mais 
vantajoso economicamente (RADIOBRAS, 1998). 
Com o suporte tecnológico da UNESP – Universidade Estadual Paulista, a 
empresa Indemil (do grupo Yoki) vêm produzindo o xarope na fábrica em Paranavaí-
PR. O xarope, também chamado de hidrolisado de mandioca e que por semelhança ao 
xarope de milho, comercialmente pode ser denominado xarope de mandioca, é obtido 
depois que a fécula é submetida a um processo químico para formar grupos de 
moléculas compostos por unidades de glicose. Esses grupos são submetidos a uma 
reação enzimática que resulta no xarope. Apesar do milho e da mandioca serem 
culturas tão diferentes, as características e composição químicas dos amidos são 
semelhantes, o que torna os xaropes provenientes dessas duas fontes muito parecidos 
(RADIOBRAS, 1998). 
 Segundo Leonel & Cabello, citado em Cereda (2001), para a hidrólise de amido 
de mandioca, dois tipos de α-amilases podem ser usados: uma termolábil e uma 
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termoresistente. A primeira tem como vantagem ser facilmente inativada e  necessitar 
de menos energia. 
  A Figura 2.6 apresenta um fluxograma geral do processo de hidrólise e 
sacarificação do amido de mandioca, a partir do qual é possível a obtenção do xarope. 
A comparação entre a composição de xaropes obtidos pela hidrólise do amido de 
milho e da mandioca, tomando como referência um xarope padrão com 42DE, é 
observada na Tabela 2.2. 
 A diferença encontrada nos teores de sacarídeos dos dois xaropes é inerente à 
variações oriundas do processo produtivo e não tem relação com a fonte de obtenção 
dos mesmos. 
 
 
Figura 2.6. Fluxograma geral para a obtenção de hidrolisado de mandioca (Fonte: 
Cereda, 2001) 
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Tabela 2.2. Composição em açúcares dos xaropes de glicose obtidos pela hidrólise a 
42DE do amido de milho e da fécula de mandioca 
Composição Milho* Mandioca** 
Dextrose (%BS) 12,59 16,90 
Maltose (%BS) 19,39 13,20 
Tri, polissacarídeos e 
açúcares superiores 
68,02 69,90 
          *Cargill Agrícola; ** Indemil 
  
 
CAPÍTULO 3  
 
CARACTERIZAÇÃO DE MATÉRIAS-PRIMAS E DE AMOSTRAS DE FONDANT 
COMERCIAIS 
 
3.1 Matérias-primas 
 
• Água destilada; 
• Sacarose – açúcar Tipo 1, granulado, granulometria variando entre 0,35-0,45 mm, 
fornecido pela empresa Usina da Barra; 
• Xarope de glicose de milho, 40DE, fornecido pela Cargill Agrícola S.A., Mairinque, 
SP; 
• Xarope de glicose de mandioca, 40DE, fornecido pela Indemil Ind. Com. Milho Ltda, 
Paranavaí, PR 
 
3.2 Caracterização das matérias-primas 
 
3.2 .1 Sacarose 
 
 A sacarose foi caracterizada quanto ao teor de umidade e cinzas, de acordo com 
as metodologias apresentadas a seguir: 
 Umidade: método 925.45 B da AOAC (HORWITZ, 2006 (a)) 
 Cinzas: método 900.02 da AOAC (HORWITZ, 2006 (b)). 
 
3.2.2 Xaropes de glicose de milho e de mandioca 
  
O teor de sólidos foi determinado através da medida direta de seu índice de 
refração (IR) em refratômetro digital automático marca ACATEC, modelo RDA 8600, 
precisão ±0,0001, com circulação de água a uma temperatura de 20 ºC, mantida 
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através de banho termostatizado. A conversão do valor de IR lido para o teor de sólidos 
totais foi feita utilizando-se dados tabelados por Norrish (1967), para o xarope de 
conversão ácida 38DE. 
O xarope de glicose obtido pela hidrólise do amido de milho foi caracterizado 
quanto à sua composição em mono e dissacarídeos, utilizando-se cromatógrafo líquido  
(HPLC) marca HP com detector de índice de refração e coluna de resina troca iônica 
tipo HPX 87c Bio Rad, a 85 ºC. A fase móvel utilizada foi água a uma vazão de 0,6 
mL/min. 
 A composição em mono e dissacarídeos do xarope de mandioca foi feita 
utilizando-se cromatógrafo líquido marca Varian, modelo Prostar com detector de índice 
de refração e coluna Inertsil NH2 (250x4,6 mm, 5 µm), marca GL Sciences. A fase 
móvel foi acetonitrila:água (75:25, v/v) a uma vazão de 1,0 mL/min. 
Para ambos os xaropes, os teores de polissacarídeos e açúcares superiores 
foram calculados por diferença em relação à composição em mono e dissacarídeos 
determinados na análise cromatográfica. 
 
3.3 Caracterização de amostras de fondant comerciais 
 
 Cinco amostras de fondant industrializado encontradas no mercado foram 
caracterizadas quanto a: 
 
- Atividade de água (Aw): medida diretamente em analisador da Aw, de marca 
Decagon, modelo Aqua Lab Cx-2 a 25 ºC e realizada em triplicata. 
 
- Umidade: determinada por método de Karl Fischer, utilizando-se equipamento da 
marca Schott Gerate, Alemanha, modelo Titroline Alpha, conforme metodologia 
proposta por  Bruttel (2003), que recomenda o uso de  uma mistura de metanol/ 
formamida na proporção de 2:1 para a solubilização da amostra de produtos contendo 
sacarose e xarope de glicose. 
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- Textura objetiva: Utilizou-se uma adaptação da metodologia proposta pela Stable 
Micro Systems, específica para fondant, a qual determina a firmeza/maciez da massa 
cristalina em função da força necessária para a compressão da amostra. Cada amostra 
de fondant foi distribuída em dez recipientes plásticos com tampa (21 mL, com 3,4 cm 
diâmetro e 2,2 cm altura) e armazenada em estufa incubadora a temperatura constante 
de 25 ºC por sete dias.  Os valores de firmeza são médias de 10 repetições para cada 
amostra. 
         As condições para esta análise foram: modo: Força em Compressão, velocidade 
pré-teste: 1,0 mm/s, velocidade de teste: 2,0 mm/s, velocidade pós-teste: 2,0 mm/s, 
distância: 15 mm, trigger force: button – 3 g, célula de carga: 50 kg, probe cilíndrico (4 
mm) de aço inoxidável. 
 A Figura 3.1 mostra um gráfico de textura típico obtido para o fondant. A curva 
possui um pico máximo que representa a força necessária para a penetração na 
amostra (dureza) e um pico negativo, que permite determinar, através de sua área, a 
adesividade do produto. Este estudo considerou apenas a resposta de dureza na 
análise dos resultados.  
 
Figura 3.1. Curva representativa de ensaios para a determinação de dureza 
instrumental do fondant 
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 A Figura 3.2 apresenta 2 fotos do texturômetro com a amostra e o probe 
utilizados na determinação da dureza. 
 
                                                
 
Figura 3.2. Fotos do texturômetro com a amostra e o probe utilizados na determinação 
da dureza instrumental do fondant 
 
 
 3.4. Características físico-químicas da sacarose e dos xaropes 
  
A Tabela 3.1 apresenta os valores obtidos para a caracterização da sacarose 
quanto a seu teor de umidade e cinzas. 
 
Tabela 3.1. Teor de umidade e de cinzas da sacarose 
Constituinte (g/100g) 
Umidade  0,1 (0,0) 
Cinzas ND < 0,1* 
      * ND = não detectado (<0,1) 
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 A Tabela 3.2 apresenta os valores dos índices de refração de ambos os xaropes 
e a sua equivalência em teor de sólidos totais obtidos pela correlação estabelecida por 
Norrish (1967).  
 Os xaropes obtidos de matéria-prima diferentes (milho e mandioca) e de 
amostras de dois diferentes fornecedores encontradas no mercado apresentaram teor 
de sólidos muito próximos com desvio absoluto de 0,25 g/100 g de xarope. Apesar 
dessa diferença ser pequena, ela foi considerada na formulação dos fondants (ver 
Tabela 4.1). 
 
Tabela 3.2. Índice de refração e teor de sólidos totais dos xaropes 
Xarope Índice de refração Sólidos Totais (% em peso) 
Milho 1,5007 81,35* 
Mandioca 1,5015 81,60 
        * Valor obtido por interpolação dos dados tabelados por Norrish (1967) 
 
 A caracterização das frações de sacarídeos dos xaropes de milho e mandioca, 
obtidas por análise cromatográfica encontram-se na Tabela 3.3. 
 
Tabela 3.3. Composição em açúcares dos xaropes de milho e mandioca 
Composição Xarope milho (% BS) Xarope mandioca (% BS) 
Dextrose 12,59 16,30 
Maltose 19,39 11,76 
Tri, polissacarídeos e 
açúcares superiores 
68,02 71,93 
 
Observa-se apenas uma pequena diferença na composição dos dois xaropes, 
sendo que o de mandioca apresenta um teor mais alto de monossacarídeos (dextrose) 
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e de açúcares de cadeia mais longa (tri, poli e açúcares superiores) e mais baixo de 
dissacarídeos (maltose) em relação ao de milho. 
 
 
3.5  Atributos funcionais dos fondants comerciais 
 
 A Tabela 3.4 apresenta os valores de atividade de água (Aw), umidade e textura 
de 5 amostras de fondants industrializados encontradas no mercado, e denominadas de 
Fondant A a E, de acordo com a ordem decrescente de umidade. 
  
Tabela 3.4. Caracterização de fondants comerciais a 25 oC 
 Aw, 25 oC Umidade (%) Dureza (gf) 
Amostra A 0,81 ± 0,01 13,20 ± 0,13 150,45 ± 35,42 
Amostra B 0,76 ± 0,01 10,15 ± 0,23 401,42 ± 57,15 
Amostra C 0,80 ± 0,00   9,33 ± 0,25 1.213,48 ± 130,33 
Amostra D 0,77 ± 0,00   8,20 ± 0,32 1.422,37 ± 152,40 
Amostra E 0,77 ± 0,00   6,53 ± 0,10 3.073,15 ± 201,83 
 
 
 A atividade de água encontrada para as cinco marcas de fondant se encontram 
na faixa de 0,76 a 0,81, valor desejável para o produto (WILLS, 1998).  
 O teor de umidade apresentou uma variação  maior com valores de 6,53 até 
13,20%. Observa-se que o fondant da amostra B, apesar de não ter o menor conteúdo 
de umidade apresenta a menor atividade de água, o que indica possivelmente o uso de 
um maior teor de xarope de glicose em sua formulação.  
 Os valores de dureza medida em texturômetro, apresentaram uma grande 
variação entre as amostras e uma correlação entre o aumento nesse valor com a 
diminuição do teor de umidade. Nota-se ainda que a amostra A, a mais úmida, 
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apresentou menor dureza instrumental. A amostra E apresentou dureza 
excepcionalmente alta e o mais baixo teor de umidade, bem inferior ao previsto para um 
fondant. 
 
  
 
CAPÍTULO 4  
 
 
CURVAS DE SOLUBILIDADE DE MISTURAS SACAROSE/XAROPE DE GLICOSE E 
PREDIÇÃO DA CRISTALIZAÇÃO 
 
4.1 Procedimento para os ensaios de solubilização  
 
Utilizou-se misturas de sacarose, xaropes de glicose de milho e de mandioca e 
água destilada para a realização dos ensaios de solubilização realizados a temperatura 
de 30 °C. As quantidades de cada um dos xaropes utilizados nas formulações estão 
apresentadas na Tabela 4.1. O Formulação 1 corresponde à solubilidade da sacarose 
em água, sem a adição de xaropes.  
As medidas foram realizadas em triplicata e a Tabela 4.1 apresenta as médias e 
os desvios-padrão. O cálculo para a determinação da quantidade de xarope utilizada 
em cada ensaio foi feito a partir do teor de sólidos totais de cada xarope determinado 
pelo seu índice de refração (Tabela 3.2).  
As soluções de sacarose e xaropes de glicose (milho e mandioca) em 100 g de 
água destilada foram preparadas de acordo com a metodologia proposta por Tjuradi & 
Hartel (1995). 
Considerando-se que a solubilidade da sacarose em água a 30 ºC é 218,14 
g/100 g água (CHARLES, 1960), adicionou-se às soluções da Tabela 4.1 um mínimo de 
245 g deste soluto em cada ensaio para garantir seu excesso em solução. 
A preparação das soluções foi feita em recipientes de polipropileno de 650 mL 
imersos em banho termostático a 30 ºC, sob agitação (370 rpm, durante 10 minutos), 
utilizando-se agitador mecânico digital com controle de rotação, marca Tecnal, Modelo 
TE-039/1 com haste tipo hélice. A sacarose era adicionada à água destilada ou à 
solução de água e xarope de glicose, até que os cristais de açúcar não mais se 
dissolvessem na solução, ou seja, até que os mesmos permanecessem perceptíveis a 
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olho nu, observados pelo excesso de cristais no fundo do recipiente. A agitação era 
mantida por 10 minutos adicionais, na mesma velocidade. 
 
Tabela 4.1. Quantidade de xarope adicionada em 100 g de água nas formulações para 
o estudo a 30 ºC, utilizando os xaropes de milho e mandioca 
Form. % sólidos 
de xaropes 
Xarope de milho (g)  
(81,35% sólidos) 
Xarope de mandioca (g)  
(81,60% sólidos) 
1 0 --- --- 
2 10 12,29±0,01 12,26±0,01 
3 20 24,61±0,01 24,51±0,01 
4 30 36,87±0,01 36,76±0,01 
5 40 49,15±0,01 49,01±0,01 
6 50 61,45±0,01 61,24±0,01 
7 60 73,76±0,01 73,52±0,01 
8 70 86,03±0,02 85,75±0,01 
9 80 98,32±0,01 98,05±0,01 
10 90        110,61±0,02           110,26±0,01 
11 100        122,92±0,01           122,51±0,02 
 
 
Em seguida os recipientes foram fechados com tampa plástica rosqueável e 
armazenados a 30 ºC em estufa incubadora para B.O.D., marca Fanem, Modelo 347F. 
A temperatura interna da estufa foi monitorada diariamente por meio de um termômetro 
de bulbo de vidro, com escala de leitura de 10-110 ºC, resolução de 1 ºC, marca 
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Incoterm. A cada dia eram retiradas três alíquotas de cada recipiente para determinar o 
seu índice de refração em refratômetro digital (ACATEC, RDA 8600). A determinação 
do índice de refração foi feita em triplicata para cada uma das 3 alíquotas, e o resultado 
está expresso como a média das 9 medidas obtidas. 
Após a medida do índice de refração, os recipientes eram submetidos 
novamente à agitação mecânica a 370 rpm por 10 minutos e reconduzidos ao ambiente 
de temperatura controlada. Este procedimento foi repetido diariamente até que o índice 
de refração não mais variasse, indicando que a solução havia atingido o equilíbrio. 
Após ter atingido o equilíbrio, alíquotas do sobrenadante foram retiradas com auxílio de 
uma pipeta descartável, evitando que sua ponta pudesse encostar no excesso de 
sacarose depositado no fundo do recipiente, e sua umidade determinada pelo método 
de Karl Fischer, realizada em triplicata. Os valores medidos de umidade das soluções 
em equilíbrio foram comparados com os resultados da determinação dos sólidos totais 
medidos pelo índice de refração, para confirmação da metodologia. 
Os dados da determinação dos sólidos no equilíbrio foram utilizados para a 
construção das curvas de solubilidade da sacarose na presença dos xaropes de milho e 
de mandioca. 
Repetiu-se a realização da determinação de curva de solubilidade para misturas 
sacarose/xarope de glicose de mandioca a 25 ºC, utilizando-se a mesma metodologia 
descrita anteriormente e as formulações apresentadas na Tabela 4.2. 
Considerando-se que a solubilidade da sacarose em água a 25 ºC é 209,31 
g/100 g água (CHARLES, 1960), adicionou-se às soluções da Tabela 4.2 um mínimo de  
230 g deste soluto em cada ensaio para garantir seu excesso em solução.  
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Tabela 4.2. Quantidade de xarope de mandioca adicionada em 100 g de água nas 
formulações para o estudo a 25 ºC  
Formulação % sólidos dos xaropes 
Xarope de mandioca (g)  
(81,60% sólidos) 
1 0 --- 
2 20 24,51 
3 40 49,01 
4 60 73,52 
5 80 98,05 
6 100                  122,51 
 
 
 4.2 Solubilidade da sacarose a 30 ºC 
 
Como é verificado pelos gráficos das Figuras 4.1 e 4.2 houve variação no tempo 
necessário para cada solução atingir o equilíbrio termodinâmico, observado pela 
repetição do índice de refração medido dia a dia. Apesar desta variação é possível 
notar que a partir do 4º dia algumas amostras haviam atingido o equilílbrio e outras a 
partir do 6º dia. Dessa forma, as soluções foram mantidas na temperatura controlada e 
o estudo continuou, tendo sido utilizadas as medidas do 9º dia para a construção das 
curvas de solubilidade. Na Figura 4.1 observa-se a variação do índice de refração em 
função do tempo de acondicionamento das soluções a 30 ºC para o xarope de milho e 
na Figura 4.2 para o xarope de mandioca. 
  Assumindo-se que diferenças no índice de refração dos sólidos do xarope pouco 
influenciam a leitura dos sólidos totais no refratômetro, o percentual de sólidos totais 
nas misturas foi determinado a partir do índice de refração para soluções de sacarose 
pura, segundo tabela apresentada por Norrish (1967). Esta medida da concentração de 
solubilidade não pode ser considerada exata, devido a diferenças do efeito do soluto 
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sobre o índice de refração entre a sacarose e os sólidos dos xaropes, mas fornece uma 
estimativa aceitável e prática da solubilidade da sacarose segundo evidenciado por 
Tjuradi & Hartel (1995).  As tabelas apresentadas por Norrish expressam o índice de 
refração como função da concentração de sacarose a partir de uma equação polinomial 
de 4ª ordem, segundo a equação 4.1. 
 
CS= -0,35551.105+ 0,91433.105IR–0,89106.105IR2 + 0,38966.105IR3 – 0,64273.104IR4    [4.1] 
 Onde: CS = Porcentagem de sacarose 
                      IR = Índice de refração 
 
A concentração de sacarose foi determinada subtraindo-se da massa de sólidos 
totais a massa de xarope de glicose adicionada. A solubilidade foi expressa em g 
sacarose/100 g de água, como propuseram Tjuradi & Hartel (1995). 
A Tabela 4.3 apresenta os dados experimentais obtidos para a concentração de 
solubilidade da sacarose em suas misturas com os xaropes de glicose de milho e 
mandioca, a 30 oC .  
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Figura 4.1. Variação do índice de refração das soluções (0 a 100% de xarope de glicose de milho/100g de água) em 
função do tempo de contato, a 30 ºC 
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Figura 4.2. Variação do índice de refração das soluções (0 a 100% de xarope de glicose de mandioca/100g de água) em 
função do tempo de contato, a 30 oC 
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Tabela 4.3. Solubilidade da sacarose [C’] (g sacarose/100 g água) em misturas de xarope 
de milho e de mandioca, a 30 oC 
Sólidos de 
xarope (%) 
Índice de 
refração  
(T=20 ºC) 
sólidos 
totais (%) 
g sólidos/100 g 
água 
C’ (g sacarose/100 
g água) 
XAROPE DE GLICOSE DE MILHO 
0 1,4620±0,0000 68,60 218,49 218,49 
10 1,4639±0,0001 69,39 226,66 216,66 
20 1,4652±0,0000 69,92 232,46 212,46 
30 1,4671±0,0000 70,70 241,28 211,28 
40 1,4682±0,0000 71,15 246,58 206,58 
50 1,4693±0,0000 71,59 252,02 202,02 
60 1,4710±0,0000 72,28 260,75 200,75 
70 1,4717±0,0000 72,56 264,46 194,46 
80 1,4728±0,0000 73,00 270,42 190,42 
90 1,4738±0,0001 73,40 276,00 186,00 
100 1,4745±0,0000 73,68 279,00 179,00 
XAROPE DE GLICOSE DE MANDIOCA 
0 1,4620±0,0000 68,60 218,49 218,49 
10 1,4640±0,0002 69,43 227,09 217,09 
20 1,4653±0,0000 69,96 232,91 212,91 
30 1,4667±0,0000 70,53 239,39 209,39 
40 1,4682±0,0001 71,15 246,58 206,58 
50 1,4690±0,0001 71,47 250,52 200,52 
60 1,4707±0,0000 72,16 259,18 199,18 
70 1,4714±0,0000 72,44 262,86 192,86 
80 1,4723±0,0000 72,80 267,69 187,69 
90 1,4731±0,0000 73,12 272,08 182,08 
100 1,4740±0,0001 73,48 277,14 177,14 
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A partir dos valores de solubilidade da sacarose na presença dos xaropes de 
glicose obtidos pela hidrólise do amido de milho e da fécula de mandioca foi possível 
construir as curvas de equilíbrio sólido-líquido a 30 ºC (Figuras 4.3 e 4.4).  
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Figura 4.3. Variação da concentração de solubilidade da sacarose (C’) na presença de 
xarope de glicose de milho à 30 ºC 
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Figura 4.4. Variação da concentração de solubilidade da sacarose (C’) na presença de 
xarope de glicose de mandioca à 30 ºC 
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Observa-se que conforme indicado na literatura a solubilidade da sacarose 
diminuiu com o aumento da concentração dos dois xaropes adicionados à solução, nas 
faixas de adições estudadas (0 a 100 g de xarope/100 g água).  
A variação dos valores experimentais da concentração de solubilidade da 
sacarose, C’  em função da massa de xaropes de milho e mandioca nas soluções tende 
a um ajuste parabólico. Para uma comparação com os resultados apresentados na 
Figura 2.5, entretanto, os dados experimentais foram ajustados através de equações 
lineares,  obtendo-se as seguintes relações: 
 
 Milho: [C’] = 220,86 - 0,3824 [XG] com R2 = 0,9839                                             [4.2] 
 Mandioca: [C’] = 221,40 - 0,4209 [XG] com  R2  = 0,9849                                    [4.3] 
 
em que: XG é a concentração de xarope de glicose, em g/100 g H2O 
 
As retas correspondentes a esse ajuste também estão traçadas nas Figuras 4.3 
e 4.4. 
Essas equações permitem determinar a concentração de solubilidade da 
sacarose [C’], em g/100 g H2O, na presença dos xaropes de glicose obtidos pela 
hidrólise dos amidos de milho e da fécula de mandioca, à 30 ºC. 
Com o conhecimento dessa relação de equilíbrio torna-se possível predizer, por 
exemplo, a quantidade de fase cristalina em uma formulação açucarada ou ainda se 
determinado sistema cristalizará ou não. De acordo com Lenz & Hartel (2005) essa 
predição pode ser uma ferramenta útil na caracterização de propriedades de textura 
dos sistemas, assim como na avaliação das condições de armazenamento de produtos 
açucarados.  
 Conforme já apresentado na Tabela 2.1, os dados de solubilidade para sacarose 
pura em água a 30 ºC encontrados em 6 referências citadas por Norrish (1967) 
apresentam valores variando entre 68,00 a 68,92%. A solubilidade encontrada nesse 
estudo se situa dentro dessa faixa (68,60%).  
Capítulo 4 – Curvas de solubilidade de misturas sacarose/xarope de glicose e predição da cristalização  
 
63 
 
O valor obtido para a solubilidade da sacarose em água pura a 30 ºC foi similar 
àquele determinado a partir dos dados de Charles (1960) (68,63% – desvio relativo de 
0,04%) (Figura 2.3) e aquele encontrado por Bates (1942) (68,7% - desvio relativo de -
0,1%). O valor  reportado por Lammert et al. (1998) (68,1%), foi menor, com  desvio 
relativo de 0,7%, em relação ao valor determinado neste experimento. 
A redução da solubilidade da sacarose apresentou comportamento similar para 
os dois xaropes estudados. Os dados foram tratados estatisticamente através de 
análise de variância (ANOVA) e observou-se não haver diferença significativa ao nível 
de 5% para a regressão linear, apesar de se observar uma ligeira diminuição na 
concentração de solubilidade quando se usa o xarope de mandioca em relação ao 
milho. Essa pequena diferença apesar de não ser estatisticamente significativa (95% de 
confiança), pode ser explicada pela variação no teor de monossacarídeos dos dois 
xaropes, sugerindo que quanto maior a concentração desses sacarídeos na solução, 
menor tende a ser a solubilidade. Segundo Tjuradi & Hartel (1995), essa redução está 
associada ao efeito coligativo, isto é, ao fato de que o número de moléculas de glicose 
por grama em uma mesma massa de sólidos é maior nos xaropes de maiores teores 
desse monossacarídeo. Dessa maneira, para um mesmo nível de adição de xarope à 
solução, o xarope de mandioca, por exemplo, apresenta uma quantidade maior de 
moléculas competindo pela água quando comparado com o xarope de milho. 
Esse comportamento semelhante das duas matérias-primas indica que, do ponto 
de vista da saturação dos sistemas, o xarope de milho normalmente utilizado na 
indústria de confeitos com o objetivo de retardar a cristalização da sacarose, poderia 
ser substituído pelo xarope de mandioca no mesmo nível de adição. Logicamente que 
outros fatores devem ser observados quando se estuda a cristalização de sistemas 
açucarados e a curva de saturação por si só não é suficiente para estabelecer as 
condições de processo e a característica do produto final, mas traz uma informação 
importante para a predição da quantidade de material cristalino de determinado 
sistema, principalmente para caracterização de propriedades texturais dos produtos, 
assim como para avaliação de armazenamento desses produtos. 
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O conteúdo de umidade de cada ponto foi calculado através de um balanço de 
massa e está apresentado na Tabela 4.4, sob a denominação ‘umidade por diferença’.  
Para efeito de comparação, determinou-se a umidade pelo método de Karl Fischer, que 
também se encontra na Tabela 4.4. 
 
Tabela 4.4. Conteúdo de umidade dos ensaios (g/100 g), determinado 
experimentalmente por Karl Fischer e por diferença e respectivos desvios relativos 
 Xarope de milho Xarope de mandioca 
Sólidos 
(%) 
Umidade por 
Karl Fischer 
Umidade por 
diferença 
Desvio 
relativo 
Umidade por 
Karl Fischer 
Umidade por 
diferença 
Desvio 
relativo 
0 31,2 ± 0,0 31,4 (-0,7) 31,2 ± 0,0 31,4 (-0,7) 
10 30,4 ± 0,0 30,6 (-0,9) 30,2 ± 0,3 30,6 (-1,2) 
20 30,0 ± 0,0 30,1 (-0,4) 29,9 ± 0,2 30,0 (-0,5) 
30 29,7 ± 0,2 29,3 1,2 29,4 ± 0,3 29,5 (-0,3) 
40 28,8 ± 0,2 28,9 (-0,3) 29,1 ± 0,1 29,1 0,3 
50 28,5 ± 0,1 28,4 0,3 28,9 ± 0,1 28,5 1,3 
60 28,4 ± 0,1 27,7 2,3 27,9 ± 0,1 27,8 0,1 
70 27,8 ± 0,2 27,4 1,3 27,8 ± 0,2 27,6 0,9 
80 26,3 ± 0,3 26,0 1,2 26,8 ± 0,1 27,2 (-1,7) 
90 26,1 ± 0,1 26,6 (-1,8) 26,4 ± 0,1 26,9 (-1,7) 
100 25,6 ± 0,0 26,3 (-2,8) 26,1 ± 0,1 26,5 (-1,4) 
 
 
As umidades calculadas a partir da porcentagem de sólidos totais foram muito 
próximas àquelas determinadas pelo método de Karl Fischer, apresentando um desvio 
relativo máximo de 2,8%. Esses valores relativamente baixos dos desvios confirmam a 
confiabilidade das determinações dos sólidos totais (saturação) utilizando-se o índice 
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de refração das soluções e a conversão para sólidos totais por meio de dados 
tabelados para sacarose pura, nos níveis de adição dos xaropes estudados. Esse 
resultado indica que a medida dos sólidos totais obtida pela determinação do teor de 
umidade das amostras por metodologia de Karl Fischer também pode ser utilizada para 
a construção da curva de equilíbrio sólido-líquido. 
 
4.3. Solubilidade da sacarose a 25 oC 
 
Como a metodologia utilizada resultou em dados confiáveis para a determinação 
dos sólidos totais (saturação) através do uso do índice de refração das soluções e a 
conversão para sólidos totais por meio de dados tabelados para sacarose pura, da 
mesma forma obteve-se a concentração de solubilidade da sacarose em sua mistura 
com o xarope de glicose de mandioca, a 25 oC,  apresentada na Tabela 4.5. A curva de 
solubilidade sacarose/xarope de mandioca determinada à 25 oC foi utilizada para a 
predição da porcentagem de fase líquida e fase sólida do fondant armazenado nesta 
temperatura.  
A partir dos valores de solubilidade da sacarose na presença do xarope de 
glicose obtido pela hidrólise da fécula de mandioca foi possível construir a curva de 
equilíbrio sólido-líquido a 25 ºC (Figura 4.5).  
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Tabela 4.5. Concentração de solubilidade da sacarose (C’) em misturas com xarope de 
mandioca, a 25 oC 
Sólidos de 
xarope (%) 
Índice de refração 
(T=20 ºC) 
Sólidos 
totais (%) 
g sólidos/100 g água C’  
(g sacarose/100 g água) 
0 1,4596±0,0003 67,60 208,68 208,68 
20 1,4616±0,0002 68,44 216,82 196,82 
40 1,4644±0,0004 69,59 228,87 188,87 
60 1,4672±0,0002 70,74 241,75 181,75 
80 1,4693±0,0003 71,59 252,02 172,02 
100 1,4711±0,0001 72,32 261,28 161,28 
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Figura 4.5. Variação da concentração de solubilidade da sacarose (C’) na presença de 
xarope de glicose de mandioca à 25 ºC 
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Os valores experimentais da concentração de solubilidade em função da massa 
de xarope de mandioca na solução à 25 ºC foram ajustados através de uma equação 
linear,  obtendo-se a seguinte relação: 
 
[C’] = 208,59 - 0,4656 [XG] com  R2  = 0,9987                                                        [4.3] 
em que: XG é a concentração de xarope de glicose, em g/100 g H2O 
 
 
4.3 Predição da massa cristalizada  
 
 
Para predizer a quantidade de açúcar cristalizado no fondant, duas relações são 
importantes: a relação sacarose/água (S/A) e a relação sacarose/xarope de glicose 
(S/XG). A relação S/A considera qual a massa de açúcar que pode ser dissolvida na 
água disponível no produto e a relação S/XG o efeito do xarope de glicose sobre a 
quantidade de açúcar que pode ser dissolvido, ou a curva de solubilidade do sistema 
(LENZ & HARTEL, 2005). Essas relações foram usadas para contabilizar a quantidade 
de material cristalino formado, tendo-se como base as formulações geradas pelo 
delineamento experimental (Tabela 6.3) e o teor de umidade das amostras medido por 
metodologia de Karl Fischer.  
Para calcular a quantidade de sacarose cristalizada da mistura de sacarose, 
xarope de mandioca e água, tal qual é encontrado em um fondant, a partir de curvas de 
solubilidade dessas misturas, um balanço de massa foi estabelecido baseado na 
diferença entre a quantidade de açúcar presente inicialmente e a quantidade de açúcar 
que permanecia dissolvida na fase líquida. 
 Considerando-se, então, a solubilidade da sacarose na presença do xarope de 
mandioca a 25 ºC (Eq. [4.3]), as formulações definidas pelo delineamento e o teor 
médio de umidade para as amostras definidas no delineamento (Tabela 6.3) 
determinado por metodologia de Karl Fischer (Tabela 4.6), a predição das fases líquida 
e cristalina foi calculada e é apresentada na Tabela 4.7. 
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 A fase líquida contém toda a água, todo o xarope de mandioca e quantidade 
suficiente de sacarose dissolvida para manter a saturação de equilíbrio da fase líquida, 
presentes em cada formulação de fondant estudada. 
 
Tabela 4.6. Teor de umidade para as amostras de fondant obtidas no delineamento 
realizado no Capítulo 6 (Tabela 6.3)  
Amostra Teor de Umidade (%) 
1 13,32 ± 0,39 
2 12,66 ± 0,18 
3 12,33 ± 0,34 
4 13,23 ± 0,42 
5 13,09 ± 0,28 
6 13,39 ± 0,11 
7 12,45 ± 017 
8 12,58 ± 0,35 
9 12,51 ± 0,23 
10 12,89 ± 0,26 
11 12,47 ± 0,23 
12 12,17 ± 0,06 
13 12,66 ± 0,25 
14 11,29 ± 0,61 
15 13,78 ± 0,18 
16 12,57 ± 0,24 
17 13,38 ± 0,08 
                                              (ensaios 15, 16 e 17 repetições do ponto central) 
 
 
Observa-se que a porcentagem de fase cristalina variou, em média, de 49 a 61% e a 
de fase líquida de 39 a 51%, o que está dentro da faixa esperada para fondants com 
umidade média de 10-12%, segundo citado por Hartel (2001). 
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Tabela 4.7. Predição das fases líquida e cristalina para as amostras de fondant produzidas a partir do delineamento (Tab. 
6.3 – Capítulo 6) 
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De maneira geral, o aumento na porcentagem de xarope de glicose leva à formação 
de uma menor porcentagem de fase cristalina, já que a adição desse ingrediente tem um 
efeito marcante na inibição da cristalização pela diminuição da taxa de nucleação, o que 
consequentemente diminui a formação de fase cristalina (Hartel, 2001), como  observado, 
por exemplo, nos Ensaios 9 e 10, menor e maior porcentagem de xarope, respectivamente. 
Quando a porcentagem de xarope de mandioca é aumentada  na  formulação, a 
solubilidade da sacarose é diminuída, além de sua quantidade total no produto também 
baixar. O efeito líquido é a diminuição da supersaturação da sacarose e, 
consequentemente, as taxas de nucleação e crescimento dos cristais também são 
reduzidas, levando a formação de um menor número de cristais (HARTEL, 2001). 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
CAPÍTULO 5 
 
OBTENÇÃO DE FONDANT EM ESCALA LABORATORIAL POR BATELADA 
 
 5.1. Introdução 
 
Com a finalidade de avaliar a influência de condições de operação nas 
características do fondant foram realizados ensaios de cristalização utilizando um reator 
adaptado em laboratório. As condições de operação foram definidas por um 
planejamento fatorial. A cristalização foi induzida por meio de um sistema de batimento 
por batelada através de agitador rotativo com velocidade controlada. O xarope utilizado 
nas formulações foi o de mandioca considerando que as curvas de solubilidade de 
sacarose em soluções contendo xaropes de milho e de mandioca apresentaram 
comportamento muito semelhante e que os valores das propriedades físico-químicas 
(teor de sólidos e composição em açúcares) são praticamente idênticas, organizou-se o 
estudo usando formulações clássicas de fondant (JEFFERY, 1999), substituindo 
diretamente e adição de xarope de milho pelo de mandioca. 
A produção da massa cristalina seguiu o processo de fabricação de fondant 
proposto por Jeffery (1999), Lees & Jackson (1999), Drouven & Fabry (1998) com 
adaptações para a condição experimental do estudo, seguindo o esquema da Figura 
5.1. 
 
Figura 5.1. Esquema geral para a produção do fondant 
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5.2. Sistema de batimento 
 
O equipamento chave no processo segundo a Figura 5.1 é o reator de 
cristalização por agitação, na prática denominado de batedor. Esse batedor foi 
adaptado em laboratório utilizando um vaso de vidro encamisado com capacidade para 
600 mL. A Figura 5.2 mostra em detalhes suas dimensões. É possível verificar que o 
espaçamento entre a parede do reator (Ø 14 cm) e as pás do rotor ficou definida em 1 
cm. O resfriamento foi feito por meio da circulação de água fria na camisa com auxílio 
de um banho termostatizado (Marca Marconi; Modelo: MA-184). 
 Utilizou-se um agitador rotativo digital com controle de rotação da marca Tecnal, 
modelo: TE-039/1 e rotor de pás transversais conforme a configuração mostrada na 
Figura 5.3. Esse rotor foi especialmente desenvolvido para essa pesquisa e apresentou 
os melhores resultados na cristalização, pois as pás varrem um maior volume de 
produto por giro.  
 
 
Figura 5.2. Detalhes do reator de batimento e suas dimensões 
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Figura 5.3. Hélice selecionada para o estudo da cristalização em bateladas 
 
 
5.3. Procedimento experimental 
 
A seguir serão detalhadas as etapas principais da produção de fondant de 
acordo com o esquema geral da Figura 5.1. 
 
a) Dissolução: As quantidades pré-estabelecidas de água, sacarose e xarope de 
glicose de mandioca eram pesadas em balança semi-analítica, Marca Bosch; 
Modelo PE-620, Precisão 0,1 g, misturadas e aquecidas em sistema à pressão 
atmosférica até a completa dissolução dos açúcares. A dissolução foi realizada 
aquecendo-se a mistura em fogo direto, com auxílio de um copo em aço-inox 
(diâmetro de 16 cm e altura 17 cm, com capacidade para 2 L); 
 
b) Cozimento: a solução (calda) foi concentrada em sistema de cozimento aberto 
(pressão atmosférica, fogo direto) no mesmo copo da dissolução até atingir o 
ºBrix desejado, de acordo com o planejamento experimental (Tabela 5.1), 
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medido a 20 ºC, em refratômetro digital ACATEC RDA 8600, de acordo com o 
pré-estabelecido para os ensaios. O tempo médio para a concentração da calda 
variou de 10 a 15 minutos. Após o aquecimento, a calda foi transferida para um 
béquer de plástico com capacidade para 600 mL, que foi levado ao sistema de 
resfriamento; 
 
c) Resfriamento: A calda, sob agitação de 300 rpm, foi resfriada utilizando-se um 
sistema de resfriamento com circulação externa de água à 10 ºC (banho 
termostatizado, Marca Marconi; Modelo: MA-184), até atingir  temperatura pré-
definida para início da cristalização (temperatura de batimento), que neste 
experimento foi de 80 ºC. O resfriamento foi realizado no próprio vaso de 
batimento (batedor) e a temperatura da calda foi controlada com o auxílio de um 
termômetro digital (Marca: Gulton; Modelo: Gulterm 180; Precisão 0,1ºC). O 
tempo médio de resfriamento da calda em ebulição (114 a 115 ºC) a 80 ºC foi de 
10 minutos; 
 
d) Batimento: O batimento foi realizado utilizando-se velocidade de rotação alta, 
variável de acordo com o estabelecido no desenho experimental por 
aproximadamente 15 minutos (Tabela 5.1), suficientes para ocorrer a 
cristalização, conforme pode ser observado na ilustração da Figura 5.3. 
Visualmente a calda ia adquirindo consistência mais firme e aparência opaca, 
tornando-se característica de uma massa cristalina, neste caso o fondant . 
 
e) Armazenamento: Após o batimento, o fondant foi transferido para um recipiente 
de vidro com tampa metálica, foi deixado no ambiente até a temperatura 
equilibrar e armazenado em câmara BOD com temperatura controlada a 25 ºC. 
 
 
 
 
Capítulo 5 – Obtenção de fondant em escala laboratorial por batelada 
 
 
 
75 
 
5.3.1 Planejamento experimental 
           Para avaliar o efeito de condições de processo na qualidade do fondant  utilizou-
se delineamento experimental tendo como variáveis independentes a velocidade de 
rotação do agitador (em rpm), a porcentagem de xarope de glicose na formulação e a 
concentração de sólidos solúveis no cozimento. Dessa forma aplicando-se o 
planejamento fatorial completo 23, gerou-se um conjunto com 11 ensaios, sendo 8 
combinações entre as três variáveis em dois níveis (23) e 3 repetições do ponto central, 
conforme a Tabela 5.1. 
          Alguns ensaios preliminares foram realizados de forma a estabelecer valores 
mínimos e máximos para as variáveis em estudo. Esses limites foram definidos por um 
julgamento qualitativo de seus efeitos no comportamento do produto e/ou do processo. 
Para a proporção mínima de xarope de glicose na formulação estabeleceu-se a 
faixa entre 5 a 7% em relação aos sólidos da sacarose, pois foi verificado 
experimentalmente que concentrações inferiores resultavam em um produto com 
cristais grosseiros de açúcar, indesejáveis para um fondant.  O valor máximo ficou 
estabelecido entre 25 a 27%, uma vez que concentrações superiores formavam um 
produto com uma consistência extremamente viscosa, com baixa quantidade de cristais 
na fase dispersa e grande dificuldade no batimento.  
          Em relação ao teor de sólidos solúveis no final do cozimento, definiu-se valores 
entre 84 e 88 ºBrix, pois foi verificado experimentalmente que concentrações inferiores 
a 84 ºBrix, nas condições pré-estabelecidas não induziam a cristalização e em valores 
superiores a 88 ºBrix, a cristalização ocorria antes mesmo de se iniciar a agitação 
mecânica, durante a etapa de resfriamento da calda, o que prejudicava 
significativamente a qualidade final do produto. 
          Estabeleceu-se também uma temperatura constante da água de resfriamento 
durante o batimento, fixa em 10 ºC (camisa do reator), para todas os ensaios em estudo 
e a temperatura inicial de batimento foi fixada em 80 ºC. 
           Ensaios variando a agitação mecânica, indicaram que, sob as condições em 
estudo, a cristalização não era induzida satisfatoriamente em rotações abaixo de 500 
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rpm. Para o limite máximo, decidiu-se dobrar este valor, limitando a rotação em 1000 
rpm. 
Definidos os limites mínimos e máximos para as variáveis citadas estabeleceu-se 
o delineamento experimental, utilizando o programa estatístico Statistica® segundo 
metodologia proposta por Box et al. (1978) e Barros Neto et al. (2001) e o delineamento 
gerado com as variáveis codificadas e as reais encontra-se na Tabela 5.1. 
 
Tabela 5.1. Experimento gerado pelo planejamento fatorial completo 23 com pontos 
centrais para o estudo em bateladas 
Ensaios Variáveis Codificadas Variáveis reais 
 X1 X2 X3 Xarope de 
glicose (%) 
Rotação 
(rpm) 
ºBrix 
1 -1 -1 -1 7 500 84 
2 -1 -1 1 7 500 88 
3 -1 1 -1 7 1000 84 
4 -1 1 1 7 1000 88 
5 1 -1 -1 27 500 84 
6 1 -1 1 27 500 88 
7 1 1 -1 27 1000 84 
8 1 1 1 27 1000 88 
9 0 0 0 17 750 86 
10 0 0 0 17 750 86 
11 0 0 0 17 750 86 
 
 O planejamento fatorial completo foi estabelecido sem os pontos axiais, pois o 
objetivo principal do experimento era avaliar a influência das 3 variáveis sobre a 
atividade de água e a dureza das amostras sem a preocupação de otimizar os 
resultados, uma vez que este estudo em sistema por bateladas foi proposto para obter-
se informações preliminares para o estudo em condições dinâmicas.    
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 Como variáveis de resposta, avaliou-se a textura (dureza/maciez) obtida na 
massa cristalizada e a atividade de água. 
 Para a análise de textura utilizou-se uma adaptação da metodologia proposta 
pela Stable Micro Systems, específica para fondant, a qual determina a firmeza (dureza) 
da massa cristalina em função da força necessária para a compressão da amostra, 
utilizando-se equipamento Texturômetro TA-XT2i, de acordo com metodologia descrita 
no Capítulo 3. 
 A atividade de água foi determinada a 25 oC, medida diretamente em analisador 
de Aw, de marca Decagon, modelo Aqua Lab Cx-2, sendo realizada em triplicata. 
 
5.3.2 Resultados experimentais 
 
As fotos da Figura 5.4 apresentadas a seguir ilustram a sequência do processo 
utilizado para a fabricação das amostras de fondant no sistema de batimento por 
bateladas, usando agitador mecânico. 
Se observa que, após o cozimento, a calda tornava-se translúcida indicando a 
completa dissolução da sacarose em sua mistura com o xarope de mandioca.  
Na sequência, a circulação de água na camisa do reator e o agitador em 
velocidade lenta promoviam o  resfriamento da calda sem iniciar a formação de cristais 
(solução resfriada ainda translúcida). 
O batimento está ilustrado em três fases distintas, nos primeiros 3 minutos com o 
início da cristalização, observada pela solução ainda líquida e com leve opacidade; 5 
minutos subseqüentes com formação pronunciada de cristais e viscosidade da calda 
visivelmente mais alta; os 5 a 7 minutos finais do batimento com a formação de uma 
massa branca e com aspecto de textura maleável (plástica), típica para um fondant. 
         A Tabela 5.2  re-apresenta as condições dos ensaios (variáveis reais) e as 
respostas para a atividade de água (Aw) e para a dureza.  
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                                         Cozimento             Calda após cozimento 
                                 
                           Resfriamento fase inicial           Resfriamento fase final  
                                  
                           Batimento fase inicial (3 min.)    Batimento fase intermediária(8 min.) 
                                  
                        Batimento fase final (13-15 min.)      Fondant após final do batimento 
Figura 5.4. Ilustração do processo de fabricação do fondant realizado no sistema por 
bateladas 
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Tabela 5.2. Delineamento experimental e respostas de atividade de água e dureza dos 
fondants obtidos pelo planejamento experimental 
Ensaios Variáveis reais Respostas 
 Xarope de 
glicose (%) 
Velocidade de 
rotação da 
rosca (rpm) 
Concentração 
da calda base 
(ºBrix) 
Aw, 25 ºC Dureza (gf) 
1 7 500 84 0,836±0,002 43,33±3,74 
2 7 500 88 0,805±0,005 811,79±47,60 
3 7 1000 84 0,838±0,003 65,96±8,80 
4 7 1000 88 0,817±0,004 3317,83±245,78 
5 27 500 84 0,804±0,005 150,73±13,30 
6 27 500 88 0,713±0,004 553,42±48,20 
7 27 1000 84 0,742±0,001 333,80±43,25 
8 27 1000 88 0,734±0,004 292,24±36,93 
9 17 750 86 0,795±0,007 136,49±10,28 
10 17 750 86 0,790±0,01 128,00±9,42 
11 17 750 86 0,796±0,005 137,05±10,79 
 
 Cada uma das respostas será avaliada separadamente. 
 
5.3.2.a. Atividade de água 
 
De forma geral, os valores para a atividade de água ficaram entre 0,713 a 0,838, 
esse último considerado alto com maior susceptibilidade ao crescimento microbiológico 
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(WILLS, 1993). Observa-se uma tendência de diminuição da Aw com o aumento da 
concentração do xarope de mandioca na formulação assim como com o aumento da 
concentração da calda.  
         Utilizando-se o software Statistica, determinou-se os efeitos principais e de 
interação para as variáveis, a fim de se avaliar quais parâmetros eram significativos 
para o modelo matemático. 
 A Figura 5.5 mostra o Gráfico de Pareto indicando os efeitos mais significativos 
para a resposta atividade de água, assim como sua ordem de importância. 
 
Figura 5.5. Gráfico de Pareto mostrando os efeitos significativos para a Aw dos fondants 
formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas 
 
         Observa-se, que para p<0,05, somente a variável rotação não foi estatisticamente 
significativa para o modelo. 
         Com os coeficientes do modelo após a eliminação do efeito não significativo foi 
possível escrever a equação: 
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y= 0,7882 – 0,0379 x1  – 0,0189 x3 – 0,0069 x1 x2 – 0,0059 x1 x3 + 0,0116 x2 x3       [5.1] 
 
         Para a validação do modelo matemático, utilizou-se o cálculo da Análise de 
Variância (ANOVA), o qual é apresentado na Tabela 5.3. 
 
Tabela 5.3. Análise de Variância (ANOVA) para o modelo codificado para a reposta de 
Aw dos fondants formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas 
 
 
 
 
 
 
 
       R 2 = 0,95;  R=0,97 
  
         Observa-se pelos resultados da ANOVA que o modelo de primeira ordem 
proposto se ajusta aos dados experimentais, tendo Fcal para a regressão maior que o 
Ftab (estatisticamente significativo para p<0,05). O coeficiente de correlação R=0,97 
revela um bom ajuste do modelo matemático aos dados experimentais. 
        A seguir, é apresentada a superfície de resposta e o gráfico de contorno para o 
modelo de 1ª ordem proposto, combinando-se as variáveis ºBrix e % de xarope de 
mandioca, que apresentaram efeito significativo para a atividade de água (Figura 5.6). 
               Pela Figura 5.6, verifica-se a influência de ambas as variáveis (porcentagem 
de xarope de glicose e concentração da calda) na atividade de água do fondant.  Para 
valores constantes de xarope de glicose, o aumento da concentração da calda, reduz 
sua atividade de água. Da mesma maneira, um aumento na porcentagem de xarope de 
glicose frente a concentrações fixas da calda (ºBrix) resulta em redução da atividade de 
água do produto. Verifica-se também que para se atingir níveis mais baixos de atividade 
de água, deve-se utilizar as condições mais extremas para ambas as variáveis, tais 
Fonte de variação SQ GL MQ Fcal Ftab 
Regressão 0,016062 4 0,004015 26,71 4,53 
Resíduos 0,000902 6 0,00015   
F ajuste 0,000881 4 0,00022   
Erro puro 2,07E-05 2 1,03E-05   
Total 0,016964 10    
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como 89,4ºBrix e 33,8% de xarope de glicose, porém esses valores podem ocasionar 
dificuldades ao processo, pois a calda mais concentrada (ºBrix alto) tem maior 
susceptibilidade a cristalização podendo esta se iniciar antes mesmo do batimento o 
que leva à formação de cristais grosseiros. Por outro lado o alto nível de xarope de 
glicose na formulação aumenta a viscosidade da calda base, exigindo maior esforço do 
sistema de batimento. 
 
 
 
Figura 5.6. Superfície de resposta e gráfico de contorno para Aw dos fondants 
formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas 
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         A redução da atividade de água com o aumento na concentração da calda, assim 
como com o aumento da quantidade de xarope de glicose adicionada na formulação 
era esperada, uma vez que a concentração diminui o teor de água presente no sistema 
e o xarope de glicose apresenta moléculas de menor peso molecular que se ligam 
fortemente a água disponível na fase líquida do fondant. Os açúcares de menor peso 
molecular, como a glicose, reduzem mais a atividade de água que os de maior peso 
molecular, como a sacarose. 
         Para efeito de comparação utilizou-se os valores de atividade de água dos 
fondants  encontrados no mercado (produtos comerciais), assim como aqueles 
reportados em literatura. Observa-se através dos resultados da Tabela 3.4 uma 
variação na faixa de 0,76 a 0,81. Valores reportados em literatura apontam uma 
variação de 0,75 a 0,77 (WILLS, 1998). A concentração de sólidos solúveis e a 
porcentagem de xarope de glicose para se obter valores de atividade de água próximos 
ao que se deseja para o fondant, devem ser no mínimo 86 ºBrix e acima de 17%, 
conforme mostrado na Figura 5.6.  
 
5.3.2.b Textura (dureza) 
 
De forma geral, analisando os resultados para a dureza instrumental (Tabela 5.2) 
observa-se que o ensaio 4 apresentou um valor extremamente alto, descaracterizado 
para o fondant e o produto deste ensaio tinha aparência seca e sem a maleabilidade 
típica, assim como a amostra E apresentada na Tabela 3.4 (Capítulo 3) para um 
fondant encontrado no mercado. Essa dureza excessiva, no caso desse estudo, 
possivelmente está relacionada aos efeitos associados da alta concentração da calda 
(menor umidade final do fondant), alta rotação e baixo teor de xarope de mandioca na 
formulação.  
Os valores mais baixos, amostras consideradas sem consistência típica de 
fondant (mole), foram encontrados para os Ensaios 1 e 3, ambos com a menor 
concentração de xarope na formulação e o menor oBrix no cozimento (maior umidade 
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final do fondant). Em uma análise geral, esse resultado sugere que a umidade tem 
influência marcante sobre a textura do fondant e os valores para essa resposta 
diminuem com o aumento da concentração de xarope de mandioca. 
         Utilizando-se o software Statistica, determinou-se os efeitos principais e de 
interação para as variáveis para a resposta de dureza, a fim de se avaliar quais 
parâmetros eram significativos para o modelo. 
 A Figura 5.7 mostra o Gráfico de Pareto indicando os efeitos significativos para a 
resposta de dureza, assim como sua ordem de importância. 
 
 
Figura 5.7. Gráfico de pareto mostrando os efeitos significativos para a dureza (gf) dos 
fondants formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas  
 
         Pela Figura 5.7, observa-se que para p<0,25, todas as variáveis foram 
estatisticamente significativas, porém de maior importância para a dureza destacam-se 
oBrix e a interação entre o oBrix do cozimento e a % de xarope. A rotação foi a variável 
de menor influência para esta resposta. Dessa maneira nenhum efeito foi desprezado 
para a construção do modelo, o qual é apresentado a seguir:  
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y= 545,82-363,59x1+306,32x2+447,01x3 -325,85x1x2 - 558,07x1 x3 + 355,57 x2 x3   [5.2] 
 
         Para a validação do modelo matemático (equação 5.2), utilizou-se o cálculo da 
Análise de Variância (ANOVA), o qual é apresentado na Tabela 5.4. 
         Observa-se pelos resultados da ANOVA (Tabela 5.4) que o modelo de primeira 
ordem proposto se ajusta aos dados experimentais, tendo Fcal para a regressão maior 
que o Ftab (estatisticamente significativo para p<0,25). O coeficiente de correlação 
R=0,90 revela também um ajuste aceitável do modelo matemático aos dados 
experimentais. 
 
Tabela 5.4. Análise de Variância (ANOVA) para o modelo codificado para a resposta de 
dureza dos fondants formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas 
 
 
 
 
 
 
 
       R 2 = 0,81;  R=0,90 
 
          A seguir, são apresentadas as superfícies de resposta e os gráficos de contorno 
para o modelo proposto, combinando-se as 3 variáveis duas a duas, para a resposta de 
dureza.  
 Analisando-se a Figura 5.8 conclui-se que o aumento na % de xarope de 
mandioca na formulação tende a diminuir a dureza da massa cristalina e a maior 
velocidade de rotação ocasiona efeito inverso. O efeito da rotação sobre o aumento da 
dureza é mais acentuado em concentrações baixas de xarope e em rotações acima de 
750rpm. 
Fonte de variação SQ GL MQ Fcal Ftab 
Regressão 7250789 5 1450158 4,12 1,89 
Resíduos 1761278 5 352255,6   
F ajuste 1761227 3 587075,6   
Erro puro 51,43207 2 25,71603   
Total 9012067 10    
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 No caso da % de xarope de glicose este resultado pode ser explicado pelo fato 
de que sua maior concentração na calda leva à formação de menor quantidade de fase 
cristalina no sistema em equilíbrio, em relação à caldas menos concentradas neste 
ingrediente, tornando o fondant mais macio. 
 Com relação à intensidade da agitação o resultado sugere que em 
concentrações menores de xarope, a menor viscosidade do sistema permite uma 
melhor transferência de massa com formação de uma estrutura semi-sólida com muitos 
cristais pequenos, que estarão envolvidos pela fase líquida dando uma resposta de 
textura mais firme.  
 
 
Figura 5.8. Superfície de resposta e gráfico de contorno para a dureza dos fondants 
formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas (% xarope X rotação) 
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 Conforme relatado por Hartel (2001), uma agitação mais intensa geralmente 
resulta em uma nucleação mais rápida e formação de mais cristais menores, pois ela dá 
mais mobilidade às moléculas de açúcar, que assim se unem ao cristal latente. 
 
Figura 5.9. Superfície de resposta e gráfico de contorno para a dureza dos fondants 
formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas (oBrix X % xarope) 
 
 As curvas da Figura 5.9 indicam que a dureza aumenta com a maior 
concentração da calda base. Essa tendência é governada pela diminuição do conteúdo 
de umidade no produto final. 
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Figura 5.10. Superfície de resposta e gráfico de contorno para a dureza dos fondants 
formulados com xarope de mandioca em batedor por bateladas (oBrix X rotação) 
 
 O aumento da rotação leva a um aumento na resposta de dureza das amostras, 
principalmente para valores mais altos de oBrix, como pode ser observado na Figura 
5.10. Em valores de concentração da calda menores, abaixo de 86 oBrix, por exemplo, 
qualquer rotação aplicada resulta em durezas similares. 
 Utilizando-se como referência a textura de produtos comercialmente disponíveis 
e com umidades na faixa de 10 a 13%, a mais comum para este tipo de produto (Tabela 
3.4), é desejável uma dureza na faixa de 150 a 400 gf. Analisando-se os resultados 
obtidos para a dureza no estudo realizado, conclui-se que nas condições do 
experimento, valores mínimos de 86 ºBrix no cozimento, 20 % de xarope de glicose na 
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formulação e 750 rpm para a velocidade de batimento são necessários para obter 
fondants com esta textura. 
 
5.4. Condições otimizadas 
 
Considerando-se o efeito das 3 variáveis estudadas sobre as respostas atividade 
de água e dureza, concluiu-se que, para a obtenção de um fondant elaborado com 
xarope de glicose de mandioca  com característica similar ao produto comercial, nas 
condições utilizadas nos experimentos em um sistema por bateladas, deve-se trabalhar 
com uma concentração mínima de 86 ºBrix para o cozimento da calda base, 20 % de 
xarope de glicose na formulação e 750 rpm de velocidade de batimento. Nestas 
condições obtêm-se uma massa cristalina característica de fondant com boa 
estabilidade microbiológica em função da menor atividade de água (em torno de 0,77) e 
com textura e consistência da massa características.  
A Figura 5.11 apresenta a sobreposição dos gráficos de contorno para as 
respostas de atividade de água e dureza, considerando-se as variáveis % de xarope de 
mandioca e oBrix, indicando a região de otimização para o batedor por bateladas. 
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Figura 5.11. Sobreposição dos gráficos de contorno para as respostas de atividade de 
água e dureza (% de xarope de mandioca X oBrix) 
REGIÃO DE OTIMIZAÇÃO 
  
 
CAPÍTULO 6 
 
PROJETO, CONSTRUÇÃO E ENSAIOS DE UM REATOR/BATEDOR CONTÍNUO E 
OTIMIZAÇÃO DO PROCESSO 
 
6.1 Introdução 
 
Com o objetivo de avaliar o processo de cristalização da massa de fondant que 
utiliza xarope de mandioca, mas em condições dinâmicas, mais próximas ao processo 
utilizado industrialmente, projetou-se um batedor piloto, baseado em modelos de 
equipamentos contínuos para a produção industrial de fondant. Esses equipamentos, 
na maioria dos casos, são configurados com um sistema de rosca sem fim encamisada 
com circulação de água fria. 
 A Figura 6.1 ilustra um equipamento de fabricação alemã da marca Chocotech, 
modelo Princess®, com capacidade para 10 kg/h utilizado para simulações piloto de 
produção de fondant  e a Figura 6.2 o equipamento industrial para uma capacidade de 
400-2.000 kg/h, modelo Micron®, do mesmo fabricante. 
 
 
Figura 6.1. Batedor contínuo de fondant piloto (Modelo Princess® 10 kg/h) 
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Figura 6.2. Batedor contínuo de fondant industrial (modelo Mícron® 400-2.000 kg/h) 
 
 Os sistemas de produção industrial de fondant no Brasil, geralmente são 
configurados com o mesmo princípio de batimento, através de rosca e muitos dos 
equipamentos utilizados são importados.  
 
 6.2. Projeto e construção do batedor 
 
 A literatura técnica ou científica não registra nenhuma informação sobre critérios 
de dimensionamento de um batedor em escala piloto. A única referência com detalhes 
de projeto de um batedor em escala industrial foi encontrada em Vilchez et al. (2006) 
conforme a Figura 6.3. 
A Figura 6.3 mostra o esquema de um batedor patenteado pela empresa 
Klockner Hansel Proc Gmbh da Alemanha, o qual está configurado com um sistema de 
rosca que transporta a calda de açúcares e induz sua cristalização, sendo dotado de 
um tubo (estator) de refrigeração externa (VILCHEZ et al., 2006). O sistema 
apresentado foi dimensionado para uma produção de aproximadamente 500 kg/h e traz 
como referência alguns dados de dimensionamento. A rosca de transporte, de acordo 
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com a patente, deve ter uma relação entre o comprimento do estator (tubo externo) e 
do rotor (rosca) que seja eficaz para a transferência térmica. O cálculo de dimensões do 
rotor e do estator é projetado de forma a se obter uma superfície de transferência 
térmica suficiente para a diminuição da temperatura da calda que entra no equipamento 
por volta de 55 a 65 ºC. É preciso considerar também a retirada do calor latente gerado 
pela cristalização da calda durante seu transporte pela rosca. 
 O comprimento do estator e do rotor eficazes para a transferência térmica de 
acordo com a patente deve ser de 1.500 a 2.500 mm. 
 A velocidade da rotação da rosca (rotor) dimensionada para o equipamento em 
questão pode variar entre 100 a 500 rpm, preferivelmente entre 200 e 350 rpm. 
 O espaçamento anular (gap) entre o rotor e o estator, medido do diâmetro 
externo espiral da rosca pode variar de 1 a 10 mm, preferencialmente de 2 a 5 mm. A 
rosca aparece em detalhe, destacando-se algumas dimensões (Figura 6.3). 
O equipamento permite que o processo para a produção do fondant a partir de 
uma solução açucarada seja realizado em uma só etapa de processamento, 
desconsiderando o resfriamento da calda como propõem outros sistemas.  
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Figura 6.3. Esquema de um equipamento patenteado pela Klockner Hansel Proc Gmbh  
(Adaptado de Vilchez et al., 2006) 
 
Com o auxílio de um engenheiro projetista e baseado nas informações de  
equipamentos disponíveis, propôs-se o projeto de um protótipo de batimento com 
capacidade para 1 a 2 kg/h, definindo-se em seu dimensionamento parâmetros como 
tamanho da rosca (comprimento, diâmetro e passo), gap entre a rosca e tubo externo, 
entre outros. Os parâmetros do dimensionamento proposto em projeto para o batedor 
encontram-se na Tabela 6.1. 
 
 
 
 
 
 
5 a 20 mm 
5 a 30 mm 
5 a 20 mm 
   1 a 10 mm 
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Tabela 6.1. Dimensionamento do batedor piloto projetado 
ROSCA TUBO INTERNO TUBO EXTERNO 
Comprimento = 250 mm Ø ext. = 30 mm Ø ext. = 60 mm 
Ø ext. = 24,6 mm Ø int. = 24,8 mm Ø int. = 50 mm 
Ø int. = 20,4 mm  GAP = 0,2 mm no Ø 
Altura = 2,1 mm   
Largura dente = 3,0 mm   
Espaço entre dentes = 3,0 mm   
Passo = 6,0 mm   
Rotação = 84 rpm   
 
 
A Figura 6.4 mostra o esquema do batedor projetado. 
A partir do projeto e com as dimensões apresentadas na Tabela 6.1, o 
equipamento foi construído pela empresa Valcamp – Válvulas e Acessórios para 
Laboratórios Ltda – ME, de Campinas. 
Já no início da sua construção, decidiu-se junto à empresa que algumas 
modificações seriam necessárias visando simplificar a desmontagem do 
equipamento para facilitar sua limpeza. Desta maneira foi proposto a colocação de 
uma caixa de retenção junto aos rolamentos (entrada e saída da rosca), e as 
vedações da rosca e da respectiva camisa através de anéis de borrachas. Todos os 
outros componentes do equipamento foram construídos em aço-inox, SS-316. 
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Figura 6.4. Desenho esquemático do batedor de fondant projetado com capacidade 
para 1 a 2 kg/h 
 
As dimensões dos tubos externo e interno também tiveram de ser modificadas 
devido à disponibilidade de material encontrado (tubos com diâmetros semelhantes), 
tendo-se a preocupação de manter o Gap (espaçamento entre a rosca e o tubo 
interno) definido em projeto, assim como os detalhes da rosca. 
Após a construção, o equipamento foi montado e fixado em base de madeira, 
procedendo-se a sua instalação elétrica. O motor foi instalado no eixo da rosca por 
meio de polias e correia e um inversor de freqüência foi acoplado a ele a fim de 
possibilitar a variação de velocidade de rotação da rosca durante o estudo de 
Capítulo 6 – Projeto, construção e ensaios de um reator/batedor contínuo e otimização do processo 
 
 
 
97 
 
cristalização. Na proposta inicial de projeto a rotação deveria ser fixa em 84 rpm, 
mas optou-se por ter esse parâmetro variável, através da instalação do inversor. 
Acoplou-se ao equipamento um banho termostatizado com circulação de água 
fria (Marca Marconi; Modelo: MA-184) e os primeiros testes realizados foram para 
verificar se as conexões e vedações estavam bem vedadas. Constatou-se a 
existência de vazamentos e depois de vários ajustes, detectou-se que essa 
ocorrência era devido à centralização imperfeita da rosca dentro do batedor no 
momento em que era feito o  encaixe das peças. Como o processo de centralizar a 
rosca não estava funcional, foram feitas adaptações no equipamento e ao invés de 4 
parafusos de fixação usou-se um tipo de manopla para que o ajuste fosse único e 
central, como pode ser observado pela foto da Figura 6.5. 
 
 
 
Figura 6.5. Manopla para fixação central da rosca e respectiva camisa 
 
 
Corrigidos os vazamentos, foram realizados ensaios com uma calda para 
verificar o funcionamento da rosca. Observou-se que o trajeto entre a válvula que 
conectava o reservatório de calda e o batedor era muito longo, permitindo o 
resfriamento da calda, que endurecia e não conseguia  alcançar a rosca. Desta 
forma substituiu-se a válvula do tipo globo por uma do tipo gaveta encurtando o 
percurso percorrido pela calda, fazendo com que esta conseguisse atingir a rosca 
ainda com uma consistência fluida. 
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Em novos ensaios realizados, agora com a calda atingindo o interior da rosca, 
percebeu-se que o espaçamento entre a rosca e o tubo externo (gap), projetado e 
construído com 0,2 mm era muito pequeno, promovendo o travamento da rosca na 
parede do tubo externo. Após algumas tentativas de funcionamento, o equipamento 
sofreu mais um ajuste aumentando-se o gap para 0,8 mm e a partir daí passou a 
funcionar adequadamente. 
Para manter constante a temperatura de batimento, variável estudada na 
otimização da cristalização, também foi necessária a instalação de uma resistência 
elétrica (Tipo TR2 9325, 16A/250V, categoria IV), acoplada a um termostato, junto 
ao tanque de alimentação da calda. 
Em função desses ajustes e alterações durante a construção do 
equipamento, levando ao redimensionamento de vários parâmetros, os novos 
valores desse redimensionamento encontram-se na Tabela 6.2. Os resultados para 
o estudo da cristalização em sistema contínuo obtidos são baseados no 
equipamentos com estas dimensões. 
Tabela 6.2. Dimensionamento do batedor piloto construído 
ROSCA TUBO INTERNO TUBO EXTERNO 
Comprimento = 250 mm Ø ext. = 33,4 mm Ø ext. = 60,4 mm 
Ø ext. = 27,2 mm Ø int. = 28 mm Ø int. = 54,8 mm 
Ø int. = 22,8 mm  GAP = 0,8 mm no Ø 
Altura = 2,2 mm   
Largura dente = 3,2 mm   
Espaço entre dentes = 2,7 mm   
Passo = 6,0 mm   
Rotação = variável   
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As Figuras 6.6 e 6.7 mostram fotos do equipamento montado e desmontado, 
enfocando detalhes de sua construção. 
 
Figura 6.6. Batedor piloto para fondant 
 (a)  (b) 
 (c) 
 (d) 
 
(e) 
Figura 6.7. Equipamento desmontado com alguns componentes em evidência. 
(a) completo; (b) camisa de resfriamento; (c) tanque de alimentação da calda com resistência 
elétrica acoplada; (d) encaixe e mancal da rosca; (e) rosca 
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6.3 Ensaios de funcionamento do equipamento 
 
Com o equipamento montado, foram realizados vários ensaios de familiarização 
com os procedimentos, procurando definir o possível campo de variação de alguns 
parâmetros de processo e de produto (formulação), e avaliar o desempenho quanto a: 
velocidade de rotação da rosca, temperatura da água de circulação da camisa, 
temperatura de batimento (temperatura da alimentação da calda), temperatura de 
cozimento da calda (ºBrix final), além da concentração de xarope de glicose de 
mandioca na formulação. Os resultados obtidos estão relacionados abaixo:  
 
Velocidade de rotação da rosca: A velocidade pré-estabelecida no projeto do 
equipamento foi de 84 rpm. Os ensaios permitiram trabalhar com rotações variando na 
faixa de 65 a 135 rpm. No estudo em bateladas a velocidade de rotação estudada foi 
bem maior em virtude do sistema de batimento ser distinto e a quantidade de massa em 
agitação nesse batedor ter sido maior. Durante o projeto e dimensionamento do batedor 
contínuo, a velocidade de rotação da rosca teve que ser diminuída de forma a 
possibilitar a cristalização da calda de forma eficiente. Neste caso as velocidades de 
rotação do batedor em bateladas não serviram de base para o estudo nas condições 
dinâmicas; 
Temperatura do banho (água de circulação na camisa da rosca): foram avaliadas 
temperaturas de 10, 15 e 20 ºC;  
Temperatura de cozimento da calda: de acordo com resultados obtidos no estudo 
anterior com o sistema de batimento descontínuo, temperaturas ao redor de 114 - 
115ºC (equivalentes a 86-87ºBrix) levaram à formação de uma massa com textura 
característica de fondant. Portanto, fixou-se em 114ºC a temperatura para o cozimento 
da calda e essa temperatura foi obtida nesse equipamento e pôde ser controlada dentro 
de uma faixa de ± 0,5 oC; 
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Concentração de xarope de glicose de mandioca na formulação: Também tendo-se com 
referência os resultados obtidos no estudo do batedor descontínuo, foram realizados  
ensaios com concentrações de  0, 5, 10,  20 e 25%; 
Temperatura de batimento: com a adaptação da resistência elétrica no tanque de 
alimentação da calda, foi possível avaliar variações na temperatura de batimento, 
estudando-se valores na faixa de 50 a 100 ºC. 
 
6.4. Ensaios preliminares para definir limites para o delineamento 
experimental 
 
Os resultados obtidos nos ensaios preliminares quanto ao comportamento do 
equipamento e quanto do produto estão descritos a seguir e serviram de base para se 
propor limites ao delineamento experimental: 
 
6.4.a. Variação da velocidade de rotação da rosca 
 
Foram feitos ensaios com rotação de 65, 100 e 135 rpm. 
Com a rosca a uma rotação de 65 rpm e os demais parâmetros fixos obteve-se 
uma vazão muito baixa que apenas gotejava na saída. A primeira fração era um líquido 
de baixa viscosidade, porém já com traços de cristais (levemente esbranquiçada) 
indicando o início de uma cristalização. Depois de algum tempo de operação essa calda 
tinha a aparência de um fondant, porém ainda pouco consistente. Observou-se também 
a formação de alguns cristais grandes (sensíveis ao tato) que, para o caso do fondant 
são indesejáveis.  
O ensaio com a rotação de 100 rpm resultou em uma vazão mais adequada, mas 
as primeiras frações do produto não indicavam a formação de cristais. Depois de 8 
minutos de operação a aparência da calda foi ficando opaca e branca indicando uma 
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cristalização uniforme. Depois de cerca de 5 minutos,  com a calda saindo ainda líquida, 
começou a sair fondant bem firme e aparentemente sem grandes cristais.  
Observou-se que com 135 rpm a calda escoava muito rápido pelo batedor e a 
formação de cristais não era aparente. Isto pode indicar que o tempo de residência da 
calda na rosca não foi suficiente para induzir eficientemente sua cristalização. 
Com esses resultados verificou-se que a velocidade em torno de 100 rpm 
pareceu ser mais indicada para uma boa cristalização da calda, formando um fondant 
de textura característica, considerando as outras condições fixas. 
Determinou-se, então, que a faixa de rotação do delineamento experimental iria 
variar de 90-110 rpm. 
 
6.4.b.Temperatura da água de circulação da camisa 
 
Nas condições estudadas (10, 15 e 20 ºC) observou-se que com a água de 
refrigeração entrando a 10 ºC a rosca travava com frequência, provavelmente devido ao 
endurecimento rápido da calda em contato com a parede muito fria do equipamento.  
Com 15 ºC a calda ainda tinha dificuldade de percorrer o caminho da válvula e 
não atingia a rosca continuamente, tornando-se endurecida na entrada. 
Aumentou-se, então, a temperatura do banho para 20 °C e os testes foram 
repetidos com os parâmetros iniciais. No começo do processo, aproximadamente 6 
minutos, a calda saia sem apresentar cristalização aparente, mas transcorridos mais 
alguns minutos ela passou a sair na forma de uma massa dura e bem cristalizada. 
Como os resultados indicaram que com uma temperatura do banho mais elevada 
caldas com maior concentração de xarope conseguiam escoar sem interferir 
negativamente na cristalização, fixou-se a temperatura do banho em 20 °C. 
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6.4.c. Concentração de xarope de glicose de mandioca na formulação 
 
Nos primeiros ensaios constatou-se que as caldas mais concentradas 
apresentavam grande dificuldade em serem transportadas pela rosca, provocando seu 
travamento constante. Porém com a realização de vários testes e ajustes nas 
dimensões do equipamento esse comportamento foi melhorando e observou-se que o 
problema não era devido à maior concentração de xarope nas formulações (aumento 
de viscosidade da calda), mas sim por deficiência de configuração do próprio 
equipamento.  
A sacarose na calda sem xarope de glicose, dependendo da temperatura 
utilizada, cristalizava-se facilmente no reservatório, antes mesmo de entrar na rosca. 
Com a adição de 5 % de xarope esse efeito foi diminuído e com 10 %, praticamente 
não ocorreu.  
Ao testar concentrações altas de xarope na calda, observou-se que, a partir de 
20 %, a rotação do equipamento diminuia, exigindo muito esforço do motor e chegando 
a travar a rosca em alguns momentos. Dessa forma, ficou determinado que a faixa de 
concentração de xarope utilizada no delineamento experimental seria de 5 a 17 %, 
gerando experimentos com 0,92 e 21,08 %, referentes aos pontos axiais do 
delineamento experimental (Composto Central Rotacional). 
 
6.4.d. Temperatura inicial de batimento 
 
Em temperaturas próximas a 50 oC, a calda se tornava muito viscosa e 
apresentava dificuldades de escoar pela válvula de alimentação e atingir a rosca de 
uma forma continua. Em alguns ensaios realizados nesta temperatura também foi 
observado um esforço demasiado do motor para manter a velocidade de rotação da 
rosca constante. 
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O comportamento mecânico do equipamento foi muito bom quando a 
temperatura no batimento permanecia entre 60 e 80 oC, e esse limite foi adotado no 
delineamento experimental. Infelizmente essa condição não se enquadra nas 
recomendações de literatura que sugere que essa temperatura deveria variar de 40 a 
50 oC, uma condição de formação de um maior número de cristais pequenos (HARTEL, 
2001). 
 
6.5. Otimização da cristalização no sistema contínuo de batimento 
 
6.5.1 Delineamento experimental  
 
Fixando-se a temperatura de circulação da camisa e o grau de cozimento da 
calda, as variáveis estudadas para o batedor contínuo foram: porcentagem de xarope 
de mandioca na formulação, velocidade de rotação da rosca e temperatura de 
cristalização. 
          Utilizou-se o delineamento experimental com o planejamento fatorial completo 23 
com pontos axiais e centrais, e o experimento gerado consistiu de 17 ensaios, sendo 8 
combinações entre as três variáveis em dois níveis (23), 6 ensaios dos pontos axiais e 3 
repetições do ponto central. Para a análise dos resultados utilizou-se metodologia de 
superfície de resposta, segundo proposto por Box et al. (1978) e Barros Neto et al. 
(2001). Para o cálculo dos pontos axiais, utilizou-se a equação α= (2n)1/4, onde 
n=número de variáveis, tendo-se +α=1,68 e -α=-1,68, para as variáveis codificadas. 
 A Tabela 6.3 apresenta os experimentos gerados pelo delineamento 
experimental, indicando as variáveis codificadas e as variáveis reais. 
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Tabela 6.3. Condições do planejamento fatorial completo 23 com pontos axiais e 
centrais para o batimento contínuo 
Ensaios Variáveis Codificadas Variáveis reais 
 X1 X2 X3 
Xarope de 
mandioca (%) 
Velocidade da 
rosca (RPM) 
Temp. de 
início de 
cristalização
(ºC) 
1 -1 -1 -1 5 90,00 60,00 
2 -1 -1 1 5 90,00 80,00 
3 -1 1 -1 5 110,00 60,00 
4 -1 1 1 5 110,00 80,00 
5 1 -1 -1 17 90,00 60,00 
6 1 -1 1 17 90,00 80,00 
7 1 1 -1 17 110,00 60,00 
8 1 1 1 17 110,00 80,00 
9 -1,68 0 0 0,92 100,00 70,00 
10 1,68 0 0 21,08 100,00 70,00 
11 0 -1,68 0 11 83,20 70,00 
12 0 1,68 0 11 116,80 70,00 
13 0 0 -1,68 11 100,00 53,20 
14 0 0 1,68 11 100,00 86,80 
15 0 0 0 11 100,00 70,00 
16 0 0 0 11 100,00 70,00 
17 0 0 0 11 100,00 70,00 
 
6.5.2. Resultados experimentais 
 
A produção das amostras de fondant foi feita seguindo o fluxograma da Figura 6.8 e 
as etapas descritas a seguir. Os fondants produzidos foram armazenados em vidros com 
tampa metálica e acondicionados em estufa BOD com temperatura constante de 25 ºC 
para posterior análise. 
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Figura 6.8. Fluxograma geral de processamento do Fondant 
 
a) Mistura e dissolução: As quantidades pré-estabelecidas de água, sacarose e xarope de 
glicose de mandioca de acordo com o delineamento experimental foram pesadas e 
colocadas em um copo de aço-inox com capacidade para 2 L, tendo diâmetro de 16 cm. 
A mistura foi aquecida em sistema à pressão atmosférica (fogo direto) até a completa 
dissolução dos açúcares (110 ºC/ 80% sólidos), controlada com auxílio de um 
termômetro digital (Marca: Gulton; Modelo: Gulterm 180; Precisão 0,1ºC); 
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b) Cozimento à pressão atmosférica: a solução foi concentrada em sistema de cozimento 
aberto (pressão atmosférica) em fogo direto, até atingir a temperatura pré-estabelecida 
em 114 ºC, medida em Termômetro Digital – Marca: Gulton; Modelo: Gulterm 180; 
Precisão 0,1ºC, e após cozida, foi transferida para o reservatório do protótipo de 
batimento; 
 
c) Resfriamento à pressão atmosférica: nesta fase, a calda no reservatório do 
equipamento foi deixada no ambiente até atingir temperatura definida para início da 
cristalização, sob condição de pressão atmosférica; 
 
d) Batimento: o batimento foi realizado no protótipo de batimento contínuo utilizando-se 
velocidade pré-determinada pelo delineamento. 
 
A Tabela 6.4 apresenta o valor de alguns parâmetros de operação obtidos no 
processo de batimento para as 17 amostras do delineamento. O tempo para o processo 
entrar em regime foi determinado observando-se a característica do fondant na saída 
do batedor. Quando a massa começava a tornar-se opaca e consistente, ou seja, 
gotejava lentamente, era estabelecido o início do regime. Neste momento iniciava-se a 
medida do tempo de batimento e a quantificação da massa de fondant produzida. 
Observa-se que a produção obtida pelo batedor, projetado para 1 a 2 kg/h de 
massa, ficou abaixo da esperada. A principal dificuldade encontrada era a tendência da 
calda cristalizar no reservatório interrompendo o batimento. Apesar do rendimento ter 
sido inferior ao projetado para o equipamento, os resultados obtidos mostraram uma 
boa eficiência de batimento e as massas cristalinas apresentaram característica visual 
similar aos produtos comumente encontrados no mercado. 
Como variáveis de resposta ao delineamento, avaliou-se atividade de água e a 
textura instrumental da massa cristalizada, tendo-se como referência as metodologias 
descritas no Capítulo 3.  
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Tabela 6.4. Resultados de processo para a produção do fondant em batedor contínuo 
Ensaios 
  
Tempo para 
entrar em  regime (min.) 
Tempo de 
batimento (min.) 
Massa de fondant 
produzida (g) 
Produção 
(g/h) 
1 8 50 350 420 
2 10 50 410 492 
3 5 40 450 675 
4 15 30 450 900 
5 10 50 520 624 
6 15 40 520 780 
7 7 35 510 874 
8 10 40 510 765 
9 2 50 520 624 
10 20 40 380 570 
11 10 50 450 540 
12 12 35 450 771 
13 15 20 380 1140 
14 7 30 240 480 
15 10 40 410 615 
16 7 40 410 615 
17 10 40 380 570 
 
 
          A Tabela 6.5 mostra o resultado para as respostas de atividade de água e textura 
(dureza). 
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Tabela 6.5. Delineamento Experimental gerado pelo planejamento fatorial completo 23 
com pontos axiais e centrais e repostas para atividade de água e dureza para o estudo 
em batedor contínuo 
Ensaios Variáveis reais Respostas 
 
Xarope de 
mandioca 
(%) 
Velocidade da 
rosca  
(rpm) 
Temp. de 
cristalização 
(ºC) 
Aw, 25 oC Dureza (gf) 
1 5 90,00 60,00 0,836±0,002 103,14±5,12 
2 5 90,00 80,00 0,835±0,002 106,66±12,4 
3 5 110,00 60,00 0,834±0,002 137,60±14,18 
4 5 110,00 80,00 0,831±0,003 207,50±23,61 
5 17 90,00 60,00 0,799±0,003 133,64±13,14 
6 17 90,00 80,00 0,801±0,002 116,44±13,5 
7 17 110,00 60,00 0,793±0,003 193,94±23,84 
8 17 110,00 80,00 0,795±0,001 207,54±12,74 
9 0,92 100,00 70,00 0,849±0,004 139,56±13,28 
10 21,08 100,00 70,00 0,778±0,003 83,74±14,52 
11 11 83,20 70,00 0,814±0,004 175,48±21,78 
12 11 116,80 70,00 0,811±0,002 209,00±18,85 
13 11 100,00 53,20 0,812±0,003 259,02±19,91 
14 11 100,00 86,80 0,809±0,003 194,86±12,62 
15 11 100,00 70,00 0,814±0,003 172,5±13,72 
16 11 100,00 70,00 0,815±0,001 157,78±17,80 
17 11 100,00 70,00 0,816±0,002 175,34±15,92 
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 6.5.3. Análise de Resultados  
 
 6.5.3.a. Atividade de água (Aw) 
 
         Utilizando-se o software Statistica, determinou-se os efeitos principais e de 
interação para as variáveis, a fim de se avaliar quais parâmetros eram significativos 
para o modelo. 
 A Figura 6.9 mostra o Gráfico de Pareto indicando os efeitos significativos para a 
resposta de atividade de água, assim como sua ordem de importância. 
 
 
Figura 6.9. Gráfico de Pareto mostrando os efeitos significativos para a Aw dos fondants 
produzidos em batedor contínuo 
 
         Observa-se que para p<0,05, somente as variáveis lineares concentração de 
xarope de glicose (x1) e velocidade da rosca (rotação – x2) foram estatisticamente 
significativas. Dessa maneira o modelo que representa a reposta é apresentado a 
seguir:  
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y = 0,8142 – 0,0196x1 – 0,0017x2                                                                                   [6.1] 
 
         Para a validação do modelo matemático, utilizou-se o cálculo da Análise de 
Variância (ANOVA), o qual é apresentado na Tabela 6.6. 
 
         Observa-se pelos resultados da ANOVA (Tabela 6.6) que o modelo proposto se 
ajusta aos dados experimentais, tendo Fcal para a regressão maior que o Ftab 
(estatisticamente significativo para p<0,05). O coeficiente de correlação R=0,99 revela 
ótimo ajuste do modelo matemático aos dados experimentais. 
 
Tabela 6.6. Análise de Variância (ANOVA) para o modelo codificado para a Aw dos 
fondants produzidos em batedor contínuo 
 
 
 
 
 
 
 
               R 2 = 0,98;  R=0,99 
  
           A seguir, são apresentadas a superfície de resposta e o gráfico de contorno para 
o modelo proposto, para os parâmetros significativos (Figura 6.10). 
Fonte de variação SQ GL MQ Fcal Ftab 
Regressão 0,005274 1 0,005274 802,71 4,54 
Resíduos 0,000099 15 0,0000066   
F ajuste 0,000097 13 0,0000074   
Erro puro 0,0000002 2 0,000001   
Total 0,005373 16    
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Figura 6.10. Superfície de resposta e gráfico de contorno para a Aw dos fondants 
produzidos em batedor contínuo 
 
 Analisando os gráficos, observa-se que a variação da velocidade de rotação da 
rosca tem pouca ou quase nenhuma influência no valor da atividade de água do fondant. A 
Aw é alterada quase que exclusivamente pela variação da porcentagem de xarope do 
produto. Um aumento da concentração de xarope gerou diminuição na atividade de água 
dos ensaios. 
 Dessa forma, sabendo que produtos que apresentam valores de atividade de água 
mais baixos tendem a ter maior estabilidade microbiológica e que valores reportados em 
literatura para o fondant apontam uma variação de 0,75 a 0,77 (WILLS, 1998), a faixa ótima 
de trabalho para a concentração de xarope de mandioca na formulação, neste 
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experimento, deve ser maior ou igual a 20%, o que corresponderá à atividades de água 
menores ou iguais a 0,79 no estudo realizado no batedor contínuo.  
 
 6.5.3.b Textura (Dureza) 
 
Utilizando-se o software Statistica, determinou-se os efeitos principais e de 
interação para as variáveis, a fim de se avaliar quais parâmetros eram significativos 
para o modelo, considerando-se para esta resposta 75% de confiança.  
A Figura 6.11 mostra o Gráfico de Pareto indicando a os efeitos significativos 
para a resposta de dureza, assim como sua ordem de importância. 
 
Figura 6.11. Gráfico de Pareto mostrando os efeitos significativos para a dureza (gf) dos 
fondants produzidos em batedor contínuo  
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         Observa-se pela Figura 6.10 que para p<0,25, as variáveis não significativas 
estatisticamente foram temperatura linear (x3), velocidade da rosca quadrática (rotação 
-.x2
2), a interação entre % xarope e velocidade da rosca (x1.x2) e % xarope linear (x1). 
Dessa maneira o modelo proposto é apresentado a seguir:  
 
y= 173,44–26,82x1
2+14,02x3
2+25,14x2 – 9,62x1 x3+12,15 x2 x3                                 [6.2] 
 
         Para a validação do modelo matemático, utilizou-se o cálculo da Análise de 
Variância (ANOVA), o qual é apresentado na Tabela 6.7. 
 
Tabela 6.7. Análise de Variância (ANOVA) para o modelo codificado para a dureza dos 
fondants produzidos em batedor contínuo 
 
 
 
 
 
 
 
 
       R 2 = 0,71;  R=0,84 
  
Observa-se pelos resultados da ANOVA (Tabela 6.7) que o modelo de segunda 
ordem proposto se ajusta aos dados experimentais, tendo Fcal para a regressão maior 
que o Ftab (estatisticamente significativo para p<0,25). O coeficiente de correlação 
R=0,84 revela um ajuste satisfatório do modelo matemático aos dados experimentais. 
        A seguir, são apresentadas as superfícies de resposta e os gráficos de contorno 
para o modelo proposto, combinando-se as 3 variáveis plotadas duas a duas, para a 
resposta de dureza.  
Fonte de variação SQ GL MQ Fcal Ftab 
Regressão 24658,87 4 6164,717 7,18 1,55 
Resíduos 10302,46 12 858,5384   
F ajuste 10124,76 10 1012,476   
Erro puro 177,6992 2 88,8496   
Total 34961,33 16    
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 Para uma análise mais significativa do parâmetro de textura, utilizou-se como 
referência valores de dureza esperados para um fondant com umidade ao redor de 12 a 
13%, encontradas para as amostras do delineamento (Tabela 4.5) e tendo-se como 
base as durezas de fondants de mercado (Tabela 3.4). Nota-se que para uma umidade 
de 13% a dureza encontrada para o fondant foi de 150 gf. Considerou-se, portanto, 
para esta avaliação, uma faixa de 150 a 200 gf para se ter produtos com características 
adequadas de textura instrumental na variação de umidade encontrada. 
 
 
   
Figura 6.12. Superfície de resposta e gráfico de contorno para a dureza dos fondants 
produzidos em batedor contínuo (Rotação da rosca x % xarope de mandioca) 
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 Analisando os gráficos da Figura 6.12, é possível notar que as variáveis, velocidade 
de rotação da rosca e porcentagem de xarope de glicose provocam modificação na textura 
do fondant. Sob uma mesma velocidade de rotação e variando o teor de xarope, a textura 
da massa aumenta até cerca de 15% de xarope e, após esse ponto, passa a diminuir. 
Mantendo o teor de xarope constante, com o aumento da velocidade de rotação, há um 
aumento da dureza do fondant.  
 Conforme já relatado no Capítulo 5 com relação à intensidade da agitação 
sugere-se que o aumento do movimento leva a uma melhor transferência de massa e 
de calor com formação de uma estrutura semi-sólida com muitos cristais pequenos, que 
estarão envolvidos pela fase líquida dando uma resposta de textura mais firme. 
Agitação mais intensa geralmente resulta em uma nucleação mais rápida e na formação 
de mais cristais menores, pois ela permite que as moléculas de açúcar migrem mais 
facilmente e se unam ao cristal latente (Hartel, 2001). 
 Valores próximos a 200 gf são obtidos para porcentagem de xarope ao redor do 
ponto central e velocidades de rotação de 110 rpm ou maiores. 
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Figura 6.13. Superfície de resposta e gráfico de contorno para a dureza dos fondants 
produzidos em batedor contínuo (% xarope x Temperatura de batimento) 
 
 A Figura 6.13 indica que as variáveis, temperatura de batimento e porcentagem de 
xarope, mantém o mesmo valor de textura na região próxima ao ponto central 
(aproximadamente 13% de xarope e cerca de 70 ºC). Abaixo disso, a textura diminui e 
acima passa a crescer com a elevação da temperatura de batimento e sob uma mesma 
concentração de xarope. Já para a segunda variável, o efeito é oposto. A uma mesma 
temperatura, o valor da textura do fondant aumenta e volta a diminuir com maiores teores 
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de xarope de glicose na formulação do produto. Medidas de dureza na faixa de 200 gf são 
encontradas em concentrações de 7 a 20% de xarope e temperaturas abaixo de 60 ou 
acima de 80 ºC. 
 
 
Figura 6.14. Superfície de resposta e gráfico de contorno para a dureza dos fondants 
produzidos em batedor contínuo (Rotação x Temperatura de batimento) 
A Figura 6.14 indica que a dureza aumenta com o aumento da velocidade de 
rotação assim como com o aumento da temperatura. Durezas de 200 gf são obtidas em 
uma ampla faixa de rotação e de temperatura, mas se tornam maiores nas regiões de 
maiores rotações e maiores temperaturas (110 rpm e 80 ºC). 
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6.6. Condições otimizadas 
 
 A atividade de água sofre maior influência da porcentagem de xarope na formulação, 
diminuindo com o aumento desta, tendo valores próximos aos reportados para o tipo de 
produto com 20 % de adição deste ingrediente. Esse resultado está de acordo com o 
previsto, pois concentrações maiores de xarope geram produtos com maiores 
concentrações de sólidos na fase líquida, já que esta fase conterá toda a água, todo o 
xarope e suficiente quantidade de sacarose para manter o equilíbrio de saturação da fase. 
Não se esperava que a velocidade de rotação, nem a temperatura inicial de batimento 
tivessem alguma influência sobre a atividade de água do fondant, uma vez que este 
parâmetro tem relação direta com a concentração da fase líquida que não deve ser afetada 
pelas condições de processo (agitação e temperatura) e sim pela composição da calda. 
 A textura sofre influência de todas as variáveis estudadas e mais intensamente da 
velocidade de rotação  e  da  %  de  xarope de  mandioca  e  tem  valores  otimizados  para  
% de  xarope de mandioca acima de 13%, velocidade de rotação ao redor de 110 rpm e 
temperatura inicial de batimento de 60 a 80 ºC. 
Considerando-se ambas as respostas na otimização, conclui-se que para obter as 
melhores características no fondant, ou seja, textura adequada e maior estabilidade 
microbiológica, deve-se trabalhar com teores de xarope de glicose de 20% (mínima 
atividade de água), velocidade de rotação de 110 rpm e temperatura inicial de batimento de 
60 ºC. 
A Figura 6.15 apresenta a sobreposição dos gráficos de contorno para a atividade 
de água e para a textura das amostras de fondant produzidas em batedor contínuo, 
indicando a região de otimização, considerando-se as variáveis velocidade de rotação da 
rosca % de xarope de mandioca na formulação. 
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Figura 6.15. Sobreposição dos gráficos de contorno para a atividade de água e para a 
textura das amostras de fondant produzidas em batedor contínuo (velocidade de rotação 
da rosca X % de xarope de mandioca) 
 
  
 
CAPÍTULO 7  
 
CARACTERIZAÇÃO DA MICROESTRUTURA CRISTALINA 
 
A distribuição de tamanho dos cristais (DTC) pode ser representada de diversas 
formas, dependendo de como a informação será utilizada. Os dados primários de 
distribuição geralmente obtidos são o número de cristais (N), contidos em um 
determinado intervalo de tamanho de cristais (∆L). Alternativamente, esta distribuição 
de tamanho pode ser dada como a área, o volume ou a massa das partículas contidas 
em um intervalo de tamanho. Estes dados podem ser plotados de acordo com o 
parâmetro individual (tamanho, área, massa, etc.) em cada incremento de tamanho 
(diferencial) ou como a somatória contínua daquele parâmetro com o aumento do 
tamanho (cumulativo). Desta forma, a distribuição pode ser plotada como o número, a 
área ou o volume (massa) versus o tamanho. 
O uso de distribuições baseadas no volume (ou massa) acentua a influência de 
partículas maiores, uma vez que um cristal grande contém mais massa do que 
centenas de cristais pequenos. Por outro lado, a distribuição baseada no número 
enfatiza as partículas pequenas. Poucos cristais grandes podem ter um impacto 
significante nas propriedades sensoriais do produto, assim, a distribuição em peso 
(volume ou massa) fornece a informação mais apropriada. Inversamente, partículas 
pequenas com maior área superficial podem ter maior impacto nas propriedades 
viscoelásticas (viscosidade e textura) e neste caso a distribuição baseada no número 
(ou população) fornece a informação desejada. 
Para garantir uma caracterização mais precisa da microestrutura em alimentos, 
diferentes técnicas de medidas devem ser utilizadas. Técnicas analíticas múltiplas 
garantem que a real natureza da fase cristalina seja determinada e que erros inerentes 
de cada técnica de medida não forneçam uma representação enganosa (HARTEL, 
2001). 
Capítulo 7 – Caracterização da microestrutura cristalina  
 
122 
 
A determinação da DTC para caracterizar a microestrutura do sistema cristalino 
foi realizada utilizando duas metodologias disponíveis: a primeira através de análise de 
imagem gerada por microscopia ótica e a segunda por espalhamento de luz (difração a 
laser). 
 
7.1 Microscopia ótica 
 
 A importância da microscopia ótica na quantificação da microestrutura de fondant 
já foi salientada no item 2.5. 
A análise de imagem de fotomicrografias, como na microscopia ótica ou 
eletrônica, resulta na área projetada e normalmente o diâmetro circular equivalente é 
usado na medida do tamanho. O tamanho pode ser medido tanto manual quanto 
automaticamente, quando se tem, por exemplo, um software de análise de imagem.  
No sistema automático a distinção entre a partícula e seu entorno (fundo da 
imagem) é perceptível por contraste de cor e geralmente é analisado cada pixel de uma 
imagem em uma escala de cinza e, então, é possível que o programa estabeleça um 
valor limite de cor que forneça uma boa distinção entre a partícula e o fundo. A partícula 
é medida de acordo com as áreas de diferentes contrastes (GONZALEZ & WOODS, 
2000). Neste caso, os sistemas automáticos podem gerar a distribuição de tamanho dos 
cristais em questão de segundos. Entretanto, podem ocorrer erros por não distinguir 
partículas que possam estar em contato entre si ou então sobrepostas, o que é 
facilmente visualizado pelo operador. Assim, mesmo com a utilização de sistemas 
automáticos para a medida, o olho humano ainda é melhor do que o computador para 
distinguir partículas em contato, por exemplo, e algumas edições manuais da imagem 
ainda são necessárias durante a análise digitalizada. 
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 7.1.1 Metodologia 
 
Para a preparação da amostra, seguiu-se o procedimento descrito a seguir, o 
qual foi adaptado de metodologia referenciada por Jeffery (1987) que utilizou óleo 
mineral para a dispersão do fondant, assim como está exemplificado por Hartel (2001) 
na apresentação de imagens de cristais de açúcar observados por microscopia ótica 
com luz polarizada. 
 
• Com a ajuda de uma espátula, uma pequena porção da amostra foi misturada 
com óleo mineral, realizando-se um esfregaço da mistura em lâmina de vidro 
Perfecta lisa 26x76 mm, espessura de 1 a 1,2 mm; 
• Cobriu-se a lâmina com lamínula Perfecta cód. 503 24x24 mm e ela foi ajustada 
no microscópio óptico marca Olympus, modelo BX41; 
• Com a utilização de óleo de imersão e lente de aumento de 100X, foram 
capturadas aleatoriamente 15 imagens de cada amostra (divididas em média por 
3 lâminas preparadas), as quais foram armazenadas e utilizadas para a medição 
do tamanho do cristal. Para uma contagem representativa e randômica dos 
cristais na amostra, uma primeira visualização das imagens foi feita, 
posteriormente um campo de visão foi escolhido e a imagem capturada. Pelo 
movimento da lâmina em ambas as direções (x e y) novos campos de visão 
foram selecionados e novas imagens capturadas. Para a captura das imagens foi 
utilizada câmera digital marca Olympus, modelo Q-Color3 acoplada ao 
microscópio; 
• As imagens foram tratadas eletronicamente com o auxílio do software Image Pro 
Plus, versão 6.2 (Media Cybernetics, Inc., 2007), de forma a ter-se a 
possibilidade de medir automaticamente vários cristais por lâmina e aumentar a 
amostragem da medida, utilizando a diferença de contraste entre os cristais e o 
fundo da imagem. O tratamento consistiu em utilizar alguns filtros de melhoria de 
definição da imagem por meio das ferramentas de melhoria de contraste entre a 
imagem e o fundo, homogeneização do fundo (diminuição de variação na 
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intensidade de coloração), eliminação de interferentes da imagem (por exemplo 
bolhas de ar) e separação de partículas em contato; 
• As medidas realizadas foram o comprimento (a) e largura do cristal (b) em µm e  
utilizando essas medidas, calculou-se o diâmetro equivalente (La) dado pela 
Equação [7.1], segundo proposto por Nývlt et al. (2001), o qual define o tamanho 
da partícula como o diâmetro que possui a mesma área projetada pela partícula 
medida. 
 
( ) 2/1/4 πabL
a
≈
                                                                                           [7.1] 
 
 Com a medida de La para uma população de 900 cristais de uma mesma 
amostra, realizou-se a compilação dos dados através da análise estatística de 
freqüência com os cristais distribuídos em blocos de tamanhos que variaram a cada 2,5 
µm. Essa distribuição foi representada numérica e graficamente como a distribuição 
cumulativa e fornece a distribuição do número (percentualmente) de cristais em cada 
faixa de tamanho. O número total de cristais menores do que um determinado tamanho 
(∑Ni) foi plotado em cada incremento de tamanho (Li), que neste caso foi de 2,5 µm.  
 A principal vantagem dessa representação gráfica é que ela torna muito fácil 
determinar o número de partículas que são menores ou maiores que um certo tamanho. 
Por exemplo, se existe um limite de detecção de tamanho aceitável para a qualidade do 
produto, pode-se distinguir entre amostras com concentrações maiores ou menores a 
esse limite (HARTEL, 2001). 
 Alternativamente, foi plotada a porcentagem relativa de cristais em cada faixa de 
tamanho, que foi calculada dividindo-se o número de cristais em cada tamanho pelo 
número total de cristais medidos. 
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 7.1.2 Resultados e Discussão 
 
 A Figura 7.1 mostra algumas das imagens geradas pelo microscópio óptico com 
aumento de 100X para as amostras de fondant produzidas a partir do delineamento 
experimental definido no Capítulo 6 (Tabela 6.3), as quais foram utilizadas para a 
medição do tamanho dos cristais pelo software. 
 
     
     
1 2 
3 4 
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5 6 
7 8 
9 10 
11 12 
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Figura 7.1. Fotomicrografias dos cristais de açúcar, obtidas por microscopia ótica para 
as amostras de fondant analisadas – Aumento 100X, barras = 10 µm.  
 
Os resultados para a distribuição de tamanho dos cristais, obtidos a partir da 
medida de uma população de 900 cristais encontram-se na Tabela 7.1. Nessa tabela já 
está calculada a porcentagem cumulativa dos cristais de acordo com a faixa de 
tamanho na qual eles se encontraram. 
13 14 
15 16 
17 
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 A Figura 7.2 mostra uma comparação entre as distribuições de tamanho de cristais 
para as repetições do ponto central (Ensaios 15, 16 e 17- Capítulo 6). 
 
Tabela 7.1. Distribuição de tamanho dos cristais de sacarose em amostras de fondant 
dada em porcentagem cumulativa por incremento de tamanho, determina por 
microscopia ótica 
                 
*As condições de cada ensaio estão detalhadas na Tabela 6.3 
     La (µm) 
Ensaios* 
Menor 
que 2,5 
2,5 5,0 7,5 10,0 
Maior que 
10,0 
 % cumulativa 
1 0 34,44 86,44 98,00 99,67 100,00 
2 0 28,33 82,56 97,33 99,22 100,00 
3 0 37,00 88,56 98,56 99,89 100,00 
4 0 26,56 83,00 97,98 100,00 100,00 
5 0 32,78 93,89 99,33 100,00 100,00 
6 0 33,44 93,11 99,33 100,00 100,00 
7 0 44,22 95,11 99,78 99,89 100,00 
8 0 38,44 95,78 99,78 100,00 100,00 
9 0 26,78 80,56 94,44 97,33 100,00 
10 0 41,11 96,67 100,00 100,00 100,00 
11 0 36,67 91,33 99,56 100,00 100,00 
12 0 35,78 91,67 99,67 100,00 100,00 
13 0 37,89 93,44 99,89 100,00 100,00 
14 0 31,33 84,67 97,78 99,78 100,00 
15 0 40,22 93,56 99,44 100,00 100,00 
16 0 41,33 92,78 99,67 100,00 100,00 
17 0 39,78 95,00 99,78 100,00 100,00 
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Figura 7.2. Distribuição cumulativa do tamanho dos cristais de sacarose em amostras 
de fondant obtidos nos ensaios dos pontos centrais (Tabela 6.3) 
 
O gráfico evidencia a grande semelhança entre os resultados obtidos para as 
repetições do ponto central, o que mostra que a produção de fondants sob as mesmas 
condições de porcentagem de xarope de mandioca na formulação, temperatura inicial 
de batimento da calda e velocidade de rotação da rosca geraram produtos finais 
bastante parecidos sob o ponto de vista da distribuição de tamanho dos cristais, 
confirmando a repetibilidade do delineamento experimental para esta medida. 
Para comparar as distribuições de cristais de todos os testes em um mesmo 
gráfico, foi plotada a distribuição cumulativa, excluindo-se as repetições do ponto 
central (Figura 7.3). 
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Figura 7.3. Distribuição cumulativa do tamanho dos cristais de sacarose em amostras 
de fondant obtidos nos ensaios do delineamento (Tabela 6.3) 
 
Analisando-se as curvas da Figura 7.3, conclui-se que, de uma maneira geral, os 
ensaios apresentaram distribuições de tamanho de cristais muito semelhantes, 
seguindo a mesma tendência. Isto sugere que o processo de batimento contínuo 
utilizado foi otimizado do ponto de vista desta medida. Os Ensaios 9 e 10 foram os que 
mais se diferenciaram dos demais, apresentando, respectivamente, as maiores e 
menores porcentagens de cristais dentro da distribuição de diâmetro equivalente. Em 
relação às variáveis independentes, o Ensaio 9 foi aquele com baixo teor de xarope de 
glicose, enquanto que a formulação do Ensaio 10 continha o teor mais alto deste 
ingrediente, ambos realizados com velocidade de rotação intermediária. Sabendo que 
uma das funções do xarope de glicose é controlar a cristalização da sacarose, os 
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resultados obtidos estão de acordo com o previsto, já que o maior teor de xarope 
adicionado gerou massas cristalinas com cristais menores. 
Considerando que na produção do fondant espera-se a maior quantidade 
possível de cristais abaixo de 20µm uma análise rápida indica que todos os fondants 
produzidos podem ser considerados de boa qualidade sensorial. Em destaque com a 
maior porcentagem de cristais pequenos (até 5 µm) os Ensaios 7, 8, 10 e todas as 
repetições do ponto central. Este fato pode ser melhor observado na Figura 7.4, que 
representa a porcentagem relativa de cristais em cada tamanho. Observa-se que 
somente o Ensaio 9 apresentou cristais maiores que 10 µm.  
 
 Figura 7.4. Porcentagem relativa para o tamanho dos cristais de sacarose em amostras 
de fondant obtidos para os 17 Ensaios do delineamento (Tabela 6.3) 
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7.2 Espalhamento de luz - Difração a laser 
 
7.2.1 Metodologia 
 
A Distribuição do Tamanho dos Cristais, DTC, também foi determinada 
utilizando-se equipamento de Difração a Laser, marca Malvern Instruments Ltda, 
modelo Mastersizer S Long Bench-MAM 505,. 
A preparação da amostra foi feita segundo Jeffery (1987), que propõe a  
dispersão do fondant em etilenoglicol e sua diluição em isopropanol. Nesse caso, foram 
utilizadas 10 g de amostra dispersas em 10 g de etilenoglicol,  a qual foi em seguida 
diluida em isopropanol na proporção aproximada de 2 mL da dispersão para 300 mL do 
álcool, já na célula de medida do equipamento. 
A medida foi realizada em duplicata para cada amostra, sendo realizadas 5 
leituras para cada medida. Os resultados expressam as médias de 10 leituras por 
amostra e são apresentados como o volume cumulativo, segundo determina o princípio 
da medida. 
 Assim como foi feito para a análise da DTC utilizando a microscopia ótica, a DTC 
por espalhamento de luz foi representada como a distribuição cumulativa, e neste caso, 
o volume total de cristais menores que um determinado tamanho (∑Ni) foi plotado em 
cada incremento de tamanho (Li), que neste caso foi de aproximadamente 5 µm.  
 
 7.2.2. Resultados e Discussão 
 
A Tabela 7.2 mostra um relatório gerado pelo equipamento a partir do qual foram 
extraídos os resultados para a construção da Tabela 7.3.  
Os resultados apresentados para a distribuição de tamanho dos cristais, obtidos 
a partir da determinação direta em equipamento de difração a laser (Mastersizer) 
encontram-se na Tabela 7.3. Os valores expressam o volume cumulativo em % pelo 
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tamanho para a média de 10 leituras para cada amostra, distribuídos em incrementos 
de aproximadamente 5 µm. 
 
Tabela 7.2. Resultado da DTC para o Ensaio 1 do delineamento experimental (Tabela 
6.3) utilizando o Mastersizer               
 
 
 
 
Result: Analysis Table
ID: Amostra 1 R1 Run No:     7 Measured: 12/2/09 10:06
File: 120209 Rec. No:    7 Analysed: 12/2/09 10:06
Path: C:\USUARIOS\MARISE\ Source: Analysed
Range: 300RF mm Beam:  2.40 mm Sampler: MS14 Obs':  25.2 %
Presentation: 3OHD Analysis:  Polydisperse Residual:  1.448 %
Modifications: None
Conc. =   0.0165 %Vol Density =   1.120 g/cm^3 S.S.A.=  1.6372 m^2/g
Distribution: Volume D[4, 3] =    9.26 um D[3, 2] =    3.27 um
D(v, 0.1) =    1.14 um D(v, 0.5) =    8.03 um D(v, 0.9) =   18.32 um
Span = 2.139E+00 Uniformity = 6.308E-01
Size
(um)
Volume Size
(um)
Volume Size
(um)
Volume Size 
(um)
Volume 
Under% 
   0.05    0.00 
   0.06    0.00 
   0.07    0.00 
   0.08    0.00 
   0.09    0.00 
   0.11    0.00 
   0.13    0.00 
   0.15    0.00 
   0.17    0.00 
   0.20    0.00 
   0.23    0.04 
   0.27    0.18 
   0.31    0.46 
   0.36    0.93 
   0.42    1.60 
   0.49    2.50 
   0.58    3.66 
Under%
   0.67    5.04
   0.78    6.59
   0.91    8.07
   1.06    9.43
   1.24   10.60
   1.44   11.50
   1.68   12.17
   1.95   12.72
   2.28   13.36
   2.65   14.34
   3.09   15.96
   3.60   18.57
   4.19   22.43
   4.88   27.58
   5.69   33.75
   6.63   40.55
   7.72   47.95
Under%
   9.00   56.02 
  10.48   64.30 
  12.21   72.55 
  14.22   80.09 
  16.57   86.49 
  19.31   91.59 
  22.49   95.34 
  26.20   97.83 
  30.53   99.30 
  35.56  100.00
  41.43  100.00
  48.27  100.00
  56.23  100.00
  65.51  100.00
  76.32  100.00
  88.91  100.00
 103.58  100.00
Under% 
 120.67  100.00
 140.58 100.00
 163.77  100.00
 190.80  100.00
 222.28  100.00
 258.95  100.00
 301.68  100.00
 351.46  100.00
 409.45  100.00
 477.01  100.00
 555.71  100.00
 647.41  100.00
 754.23  100.00
 878.67  100.00
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Tabela 7.3. Distribuição de tamanho cumulativa dos cristais de sacarose no fondant 
para os 17 Ensaios do delineamento (Tabela 6.3) 
% VOLUME CUMULATIVO 
   Ensaios    
Tamanho (µm) 1 2 3 4 5 6 
4,88 26,02 28,87 32,29 30,38 36,06 36,06 
10,48 64,70 70,96 70,24 79,08 72,79 73,54 
16,57 87,70 91,86 89,39 96,64 88,90 89,71 
22,49 96,38 98,44 96,64 100,00 95,34 96,13 
30,53 99,72 100,00 99,69 100,00 98,91 99,43 
35,56 100 100 100 100 100 100 
48,27 100 100 100 100 100 100 
56,23 100 100 100 100 100 100 
65,51 100 100 100 100 100 100 
   Ensaios    
Tamanho (µm) 7 8 9 10 11 12 
4,88 31,83 30,10 27,08 26,42 37,06 36,33 
10,48 65,44 59,27 70,45 52,05 79,93 77,99 
16,57 82,41 76,19 92,24 68,84 95,31 93,20 
22,49 90,60 85,73 98,58 79,63 99,45 97,99 
30,53 96,23 93,00 100,00 88,55 100,00 99,70 
35,56 97,65 94,95 100 90,45 100 100 
48,27 100 98,64 100 96,4 100 100 
56,23 100 100 100 98,33 100 100 
65,51 100 100 100 100 100 100 
   Ensaios    
Tamanho (µm) 
13 14 15 16 17 
Média 
PC* 
4,88 39,78 40,25 37,81 34,06 35,51 35,79 
10,48 84,14 83,56 77,07 74,96 76,04 76,02 
16,57 97,03 96,65 92,39 91,86 92,58 92,28 
22,49 99,79 99,74 97,73 97,58 97,94 97,75 
30,53 100,00 100,00 99,89 99,75 99,87 99,84 
35,56 100 100 100 100 100 100 
48,27 100 100 100 100 100 100 
56,23 100 100 100 100 100 100 
65,51 100 100 100 100 100 100 
  *Refere-se a média dos valores para a repetição dos pontos centrais do experimento 
  
 A partir dos dados da Tabela 7.3 plotou-se curvas de distribuição de tamanho 
pela % de volume para as amostras que foram obtidas nos ensaios do delineamento 
experimental (Tabela 6.3). 
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 A Figura 7.5 representa os resultados para as repetições do ponto central, 
indicando uma boa reprodutibilidade do experimento, uma vez que as curvas para os 3 
experimentos apresentaram-se sobrepostas. 
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Figura 7.5. Distribuição de tamanho dos cristais de sacarose no fondant para os pontos 
centrais do delineamento (Tabela 6.3)  
 
 A Figura 7.6 mostra a distribuição de tamanho cumulativa para os 14 Ensaios do 
delineamento, excluindo-se os pontos centrais. 
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Figura 7.6. Distribuição cumulativa dos cristais de sacarose no fondant para os ensaios 
do delineamento (Tabela 6.3) 
 
 Observa-se, de forma geral, a mesma tendência de distribuição de tamanho para 
todas as amostras do delineamento. Para boa parte das amostras, os cristais se 
concentraram nas faixas sugeridas como ideais para que não se tenha percepção de 
arenosidade, de 10 a 20 µm, indicando uma otimização do experimento do ponto de 
vista desta medida. Destaca-se na Figura 7.6, a distribuição de tamanho do Ensaio 10 
como aquele com maior porcentagem de cristais pequenos, seguido pelos Ensaios 8 e 
7.   
 Cristais grandes, mesmo que em pequeno número impactam significamente as 
propriedades sensoriais do fondant, pois partículas maiores que 20 se tornam mais 
perceptíveis no palato. 
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 7.3 Conclusões 
  
 Cabe destacar que as técnicas para a medida da distribuição de tamanho dos 
cristais (DTC) utilizadas na caracterização da microestrutura são distintas e não devem 
ser comparadas do ponto de vista do tamanho efetivo dos cristais, mas mostraram a 
mesma tendência de resultados para os ensaios do delineamento, ou seja, em ambos 
os casos observa-se que as DTCs obtidas apresentaram similaridade, destacando o 
Ensaio 10 com a maior porcentagem de cristais pequenos e o Ensaio 9 com a menor, 
assim como os Ensaios 7, 8 e as repetições do ponto central, aquelas amostras com 
cristais menores depois do Ensaio 10. 
 Avaliando-se esse resultado em função das variáveis do delineamento 
experimental, confirma-se a grande influência da adição do xarope de mandioca na 
diminuição do tamanho do cristal do fondant, assim como observado em estudos 
utilizando o xarope de milho, mostrando que quanto maior o nível de xarope na 
formulação, menor o cristal do produto. 
 Os Ensaios 7 e 8 que também apresentaram cristais menores em relação aos 
demais foram aqueles com uma porcentagem maior de xarope (17%), menor somente 
que o Ensaio 10 (21,08%) e com a maior velocidade de rotação (110 rpm), indicando a 
influência da intensidade da agitação na diminuição do tamanho dos cristais, conforme 
relatado por alguns autores (HARTEL & SHASTRY, 1991 e JEFFERY, 2001). 
 Com relação à temperatura inicial de batimento, não foi observada uma 
influência marcante desta variável sobre a distribuição do tamanho dos cristais. 
 
 
 
 
  
 
CAPÍTULO 8  
 
CONSIDERAÇÕES FINAIS E CONCLUSÕES  
 
A utilização do xarope de mandioca em substituição ao xarope de milho 
comumente usado na indústria de confeitos foi eficiente e levou à produção de fondants 
com características idênticas aos produtos de mercado fabricados com o xarope de 
milho. 
As curvas de solubilidade de sacarose em soluções contendo os xaropes de 
milho e de mandioca apresentaram comportamento muito semelhante e os valores  das 
propriedades físico-químicas (teor de sólidos e composição em açúcares) são 
praticamente idênticas. 
O estudo realizado no Capítulo 5 em sistema de batimento por batelada foi 
decisivo para a definição de parâmetros de processo e de formulações de fondants que 
serviram de base na proposição do projeto e construção do batedor contínuo. A 
otimização do experimento, considerando-se o efeito das 3 variáveis estudadas sobre 
as respostas atividade de água e dureza, foi uma concentração mínima de 86 ºBrix para 
o cozimento da calda base, 20 % de xarope de glicose na formulação e 750 rpm de 
velocidade de batimento. Nestas condições obteve-se uma massa cristalina 
característica de fondant com boa estabilidade microbiológica em função da menor 
atividade de água (em torno de 0,77) e com textura e consistência da massa 
características.  
 De forma geral, o experimento para a produção das amostras de fondant no 
batedor contínuo (Capítulo 6) foi otimizado e gerou produtos com boas características 
de textura, distribuição de tamanho dentro da faixa ideal e relações fase líquida/fase 
cristalina esperadas para o tipo de produto. 
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 Alguns pontos podem ser destacados: 
 
• De acordo com o cálculo para predizer a porcentagem de fases cristalina e líquida, 
quanto maior a porcentagem de xarope de mandioca na formulação, menor a 
porcentagem de fase cristalina formada; 
• A atividade de água sofre maior influência da % de xarope na formulação e diminui 
com o aumento desta, tendo valores próximos aos reportados para o tipo de produto 
com 20% de adição deste ingrediente; 
• A textura sofre influência de todas as variáveis estudadas e mais intensamente da 
velocidade de rotação  e  da  %  de  xarope de  mandioca  e  tem  valores  
otimizados  para  % de  xarope de mandioca acima de 13%, velocidade de rotação 
ao redor de 110 rpm e temperatura inicial de batimento de 60 a 80 ºC; 
• As distribuições de tamanho dos cristais obtidas para todas as amostras do 
experimento foram consideradas ótimas, com cristais menores que 20 µm e os 
Ensaios 7, 10, 15, 16 e 17 tiverem as maiores porcentagens de cristais abaixo de 5 
µm; 
• O aumento na porcentagem de fase cristalina não apresentou uma relação direta 
com o aumento da dureza das amostras, como sugerido por Lenz e Hartel (2005). 
Isso pode ser explicado pelo fato de que a dureza sofreu influência também de 
outras variáveis além do teor de xarope de glicose, que é um dos principais fatores 
da variação na predição de fases.  
• Conclui-se que para a se obter as melhores respostas de atividade de água, textura 
similar a produtos de mercado e distribuição  de tamanho  com maior porcentagem 
de cristais pequenos considerando todas as variáveis em estudo deve-se trabalhar 
com teores de xarope de glicose de mandioca de 20% (mínima atividade de água),  
velocidade de  rotação de  110 rpm e  temperatura  inicial de batimento de 60 ºC. 
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